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Au cours des années 90, une nouvelle technologie issue de la métallurgie des poudres a pris son 
essor au Japon et gagne progressivement de nombreux laboratoires à travers le monde. De 
technologie émergente, elle est devenue, en une vingtaine d’années, une technologie de pointe de 
plus en plus répandue. Il s’agit de la technologie FAST (Field Assisted Sintering Technology) mais qui 
est essentiellement connue sous l’appellation SPS (Spark Plasma Sintering). Cette technique a 
largement fait ses preuves ces dernières années et a donné lieu à une multitude de publications 
scientifiques (Orrù, 2009). La différence majeure par rapport aux techniques de frittage 
conventionnelles sous charge (compression isostatique à chaud ou pressage uniaxial à chaud) est le 
mode de chauffage de l’échantillon. En effet, le chauffage est assuré par le passage d’un courant 
électrique pulsé de forte intensité basse tension à travers les électrodes de la presse, les pistons, la 
matrice (généralement en graphite) et l'échantillon lorsque celui-ci est conducteur alors que la mise 
en température du système est assurée par une source externe de chaleur lors d’un frittage 
conventionnel. Parallèlement, une charge uniaxiale est appliquée.  
Ce procédé autorise, par exemple, la possibilité d’élaborer des matériaux céramiques ou métalliques 
présentant des performances exceptionnelles, comme celles associées à des nanomatériaux denses 
grâce à son aptitude à obtenir des densités relatives très élevées tout en contenant la croissance des 
grains (Groza, 2000). Elle permet, en effet, d’avoir des cycles de frittage très courts, tout au moins 
beaucoup plus courts que les méthodes de frittage plus traditionnelles. De plus, il est communément 
signalé des températures de frittage plus basses; ce qui peut contribuer à aller dans le même sens. 
En outre, d’autres domaines d’applications sont également bénéficiaires de cette technologie: 
- L’élaboration de matériaux à gradient de toutes sortes, 
- L’assemblage sans apport de matière.  
Ce procédé est extrêmement versatile et on est loin d’avoir exploré toutes ses possibilités 
d’utilisation. Toutefois, il s’agit encore d’un outil de R&D implanté, principalement, dans les 
laboratoires publics ou privés et, relativement, peu de productions industrielles sont clairement 
identifiées. Par ailleurs, s’il est indéniable que de très nombreuses performances remarquables ont 
été atteintes via la technologie SPS. Il semble bien que, dans la grande majorité des cas, les 
performances soient acquises par une approche "essais-erreurs" et non à la suite d’un travail 
fondamental pour déterminer, a priori, les conditions nécessaires à imposer à la machine. 
 
C’est dans la seconde moitié des années 90 que l’équipe de recherche au sein de laquelle j’ai pu 
développer ce travail de thèse, l’équipe "Matériaux Nanostructurés Phénomènes à l’Interface" 
(MaNaPI) du département Nanosciences du Laboratoire Interdisciplinaire Carnot de Bourgogne (ICB-
UMR 6303 CNRS) de l’Université de Bourgogne, s’est intéressée à cette technologie de frittage 
"rapide". Les premiers travaux réalisés ont porté sur l’élaboration, par frittage flash réactif, 
d’intermétalliques denses et nanostructurés (Munir, 1999) , (Bernard, 2001), (Gras, 2002), (Cabouro, 
2011) et (Paris, 2004) même si ce procédé ne s’appelait pas encore SPS. Plus récemment, une thèse a 
pu être plus largement consacrée à réunir des informations relatives au comportement, lors du 
frittage, d’un matériau suivant qu’il est conducteur de l’électricité ou isolant (Minier, 2008). Depuis 
2009, une machine SPS, dite de Frittage Flash, HPD 125, de marque FCT system, est implantée au 
sein de notre laboratoire. 
 
Ce travail de thèse est mené conjointement au sein de l’équipe MaNaPI (ICB UMR 6303 CNRS / 
Université de Bourgogne) et du pôle de frittage flash de Welience (uB Filiale, SAS de transfert et de 
valorisation de l’Université de Bourgogne) dans lequel, j’occupe le poste de Responsable Réalisation 
des projets associés à la mise en œuvre de la technologie SPS. Plus précisément, la problématique de 
mon travail, tant sur les aspects technologiques que fondamentaux, se situe autour du frittage et de 
l’assemblage des matériaux métalliques. Ainsi, mon mémoire a été construit autour de l’expérience 
et du savoir-faire acquis d’une part, depuis 1999 par l’équipe MaNaPI sur des équipements SPS que 
possèdent nos collègues aussi bien à l’étranger (Université de Davis et Max Planck Institute de 
Dresde) qu’en France (Plateforme PNF2 de Toulouse et l’INSA de Lyon) et, d’autre part, depuis 2010 
sur la machine FCT SYSTEM HPD 125 implantée à Dijon. 
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Ce mémoire est donc organisé autour de 4 chapitres: 
 
Le premier chapitre traite de l’historique de la technologie SPS (la technologie elle-même, ses 
avantages, ses inconvénients et les interrogations) et de ses applications et, permet de définir une 
des applications originales, l’assemblage sans apport de matière. Un état des lieux de l’assemblage 
(avantages, inconvénients, questions) a été réalisé. Nous définirons enfin le contexte de l’étude et, 
notamment, l’environnement de travail de notre machine HPD 125 et l’optimisation de la mise en 
œuvre de cette dernière lors du frittage d’une poudre. 
 
Le second chapitre concerne l’approche technologique que nous avons développée pour maîtriser 
l’homogénéité microstructurale lors d’un changement d’échelle. Ce chapitre est basé sur 
l’optimisation de l’utilisation de la machine HPD 125, notamment la maîtrise des différents 
paramètres influant les propriétés des échantillons frittés et, plus particulièrement, la problématique 
des gradients thermiques générés lors de ce frittage rapide. Enfin, nous proposerons une démarche 
"semi-empirique" permettant de déterminer le dimensionnement de l’outillage lors d’un 
changement d’échelle avec pour objectif de conserver l’homogénéité thermique. 
 
Le troisième chapitre est consacré à la relation entre la microstructure et les propriétés mécaniques 
de pièces métalliques de différentes formes préparées par SPS. Dans le cas du frittage d’une poudre 
de nickel, l’effet du passage d’une poudre micrométrique à une poudre nanostructurée sur les 
conditions de frittage et sur les propriétés mécaniques a été abordé. Nous nous sommes ensuite 
intéressés aux propriétés mécaniques des différentes pièces "intermédiaires" (en dimension et en 
forme) pour passer de pièces cylindriques de petites dimensions à des pièces de formes 
rectangulaires de grandes dimensions. Pour finir, nous avons abordé la fabrication d’une forme plus 
complexe et de grandes dimensions pour laquelle des propriétés mécaniques ont été déterminées en 
de nombreuses zones en vue de valider l’homogénéité microstructurale. 
 
Le quatrième chapitre est, quant à lui, intégralement consacré aux potentialités de l’assemblage de 
métaux, sans apport de matière, par SPS. Une première partie concerne les travaux qui ont été 
conduits pour répondre à des sollicitations industrielles pour lesquelles l’assemblage par SPS offre 
une solution alternative intéressante aux procédés actuels. Une seconde partie permet quant à elle 
de lister les différentes difficultés rencontrées lors de ces travaux mais également de proposer des 
perspectives pour mener aussi bien des études fondamentales que des études appliquées. Il sera 
notamment discuté des aspects technologiques à maîtriser pour aller vers la réalisation d’un 
assemblage de bonne qualité. Enfin, des applications originales comme la problématique associée 
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Ce chapitre a pour but de réaliser un état de l’art de la technologie SPS. Après avoir défini le frittage 
qui a été et demeure encore la principale utilisation de la technologie SPS et décrit ses spécificités, 
nous abordons les aspects bibliographiques des différentes générations de machine SPS. Ensuite, 
nous abordons une utilisation originale de cette technologie : l’assemblage. Après avoir défini un 
assemblage, appelé en anglais "joining", et fait un état des lieux des problématiques de l’assemblage, 
nous nous intéressons par la suite, exclusivement, aux assemblages, sans apport de matière, par SPS. 
Enfin, nous définissons le contexte dans lequel a été réalisé ce travail. Après avoir présenté les 
spécificités organisationnelles du cadre de l’étude, une description de la machine HPD 125 de FCT 
system est faite, notre procédure de travail est décrite, de la mise en place à la réalisation d’un essai. 
Enfin, les différents équipements annexes et leurs influences sont discutés. 
 
I.1. Définition et spécificités du frittage 
De nombreux ouvrages sont consacrés à l’élaboration des céramiques et, en particulier, à une étape 
essentielle de leur fabrication: le frittage. 
 
Le terme frittage est utilisé pour décrire l’évolution d’une poudre dans différentes activités 
industrielles: la chute de surface d’un catalyseur après un certain nombre de cycles d’utilisation, le 
grossissement des grains au cours de la synthèse thermique d’une poudre, l’augmentation de la 
densité d’une pièce après traitement thermique. Le terme lui-même mérite d’être précisé car il ne 
recouvre pas toujours la même réalité (Fantozzi, 2009). 
 
" Le frittage est un processus faisant évoluer par traitement thermique un système constitué de 
particules individuelles (ou un aggloméré poreux), en l’absence de pression externe exercée ou sous 
l’effet d’une pression, de sorte qu’au moins certaines des propriétés du système (sinon toutes) soient 
modifiées dans le sens d’une réduction de l’énergie libre globale du système. Parallèlement, cette 
évolution entraîne une diminution importante (sinon complète) de la porosité initiale. Enfin, le 
processus suppose qu’au moins une phase solide existe constamment pendant tout le traitement 
thermique, de façon à conserver une certaine stabilité de forme et de dimension au système 
considéré."(G. Cizeron, 1968-1971-1972-1973). 
 
" Le frittage est la consolidation par action de la chaleur d’un agglomérat granulaire plus ou moins 
compact, avec ou sans fusion d’un ou de plusieurs de ses constituants"(ENSCI, 1968). 
 
Enfin, le frittage, tel qu’il est défini pour le grand public dans le Grand Larousse (Larousse, 1971-
1976) (Il s’agit d’une approche de métallurgiste) nous permet de lister bon nombre des 
problématiques que nous avons rencontrées: 
" En métallurgie des poudres, l’opération de traitement thermique permet, à partir de poudres 
métalliques préalablement agglomérées par compression ou seulement disposées dans un moule, 
d’obtenir un matériau homogène et cohérent, par chauffage, généralement à l’abri de l’air, sous 
atmosphère de protection. À la différence des produits de fonderie obtenus par fusion et coulée de 
l’alliage, les produits frittés sont élaborés soit totalement à l’état solide, soit avec fusion partielle d’un 
constituant, mais sans fusion de l’ensemble des produits. La technique du frittage des poudres 
métalliques est dérivée de celle qui est employée depuis longtemps pour la cuisson des produits 
céramiques. Les phénomènes physico-chimiques qui interviennent au cours du traitement de frittage 
sont nombreux, complexes et interfèrent différemment suivant les caractéristiques des poudres et les 
conditions mêmes du traitement thermique. Au cours de l’élévation de température et durant son 
maintien, on distingue les stades successifs ou simultanés suivants: 
— contact initial des particules agglomérées qui facilite d’autant mieux le développement des liaisons 
métalliques, particulièrement par diffusion à l’état solide; 
— grossissement des points de contact, les ponts, entre particules; 
— fermeture de la porosité ouverte; 
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— élimination progressive de la porosité fermée avec retrait dimensionnel corrélé à la densification 
du produit. 
Plusieurs mécanismes interviennent pour expliquer le transport de matière entre les grains 
comprimés, à partir des surfaces de contact où s’exercent les forces de liaisons atomiques. Dans le cas 
du frittage de poudre d’un métal pur, on constate: 
— un transfert de matière par évaporation et condensation, ou sublimation, des parties convexes vers 
les parties concaves, ce qui favorise le développement des zones de contact entre grains; 
— une diffusion en volume qui constitue le mécanisme primordial du frittage, par déplacement des 
atomes dans l’édifice cristallin suivant les lois générales de l’autodiffusion (pour un métal pur) ou de 
l’hétérodiffusion (pour des métaux différents); 
— une diffusion superficielle et une diffusion plus limitée aux joints des grains; 
— un fluage des grains déformés plastiquement, avec une recristallisation à haute température qui 
fait apparaître un nouveau réseau cristallin dans le produit fritté. 
Lorsque le frittage s’applique à des poudres de métaux différents, il y a formation d’alliage, soit 
totalement en phase solide (formation d’alliage de cupronickel à partir du mélange de poudres de 
cuivre et de nickel), soit avec apparition partielle d’une phase liquide lorsque la température de 
frittage est supérieure à la température de fusion du métal le plus fusible (formation d’alliage de 
cupro-étain, ou bronze, à partir de poudre de cuivre et de poudre d’étain) ou d’un eutectique. 
Les conditions pratiques du frittage sont influencées par la nature même des poudres et leur teneur 
en impuretés. Ainsi, la présence d’oxydes gêne et retarde le processus de frittage, la couche d’oxyde 
en surface des poudres s’opposant au transfert des atomes métalliques par diffusion. De même, la 
compression initiale des poudres favorise le développement des liaisons métalliques et est contrôlée 
par la densité apparente du comprimé. Les deux facteurs principaux du traitement sont évidemment 
la température et le temps, comme dans tout traitement thermique. Aussi, industriellement, le cuivre 
est fritté vers 700-800 C et le fer vers 1050-1200°C avec un maintien en température de 15 à 40mn. 
Un autre facteur important est la nature de l’atmosphère de protection qui permet de maintenir les 
produits à l’abri de l’oxydation de l’air ou dans une atmosphère de gaz réducteur ou encore sous 
vide." 
 
D’une manière générale, au cours du frittage, deux phénomènes sont en compétition: la 
densification et la croissance des grains. Trois stades sont généralement distingués au cours du 
frittage : 
- le stade initial : il y a formation de ponts entre les particules qui gardent leur identité, 
- le stade intermédiaire : la microstructure change d’aspect ; les grains deviennent de forme 
polyédrique, s’accolent les uns aux autres et une porosité ouverte s’organise sous forme de 
canaux cylindriques, 
- le stade final : la porosité devient fermée et un grossissement des grains est souvent 
observé. 
 
En termes de frittage, l’objectif est bien souvent et, ce, depuis longtemps, l’obtention de matériaux à 
la fois denses et à la fois constitués d’une microstructure très fine. De nombreuses propriétés 
peuvent en effet être améliorées, voire optimisées, en conjuguant ces deux caractéristiques. La 
technologie SPS, dite de frittage flash, qui combine un mode de chauffage "au plus proche du 
matériau" et l’application d’une pression uniaxiale, s’est  développée dans cette perspective. 
 
I.2. Le frittage flash par la technologie SPS 
I.2.1. Historique 
L’évolution du nombre de publications au cours des vingt dernières années démontre l’intérêt 
grandissant de la communauté scientifique pour cette technologie (Figure I.1). 
  
Figure I.1. Histogramme montrant l’évolution du nombre de publications au cours 
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I.2.2. Principe de la technologie SPS
I.2.2.1. Les machines 
Un échantillon (en général cylindrique et sous forme de poudre mais aussi sous forme d’éléments 
massifs en cas d’assemblage) est confiné au sein d’une matrice à l’aide de deux pistons. L’outillage 
constitué de la matrice et des pistons 
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I.2.2.2. Les leviers de commande
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Figure I.4. Séquences de pulses utilis
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Il est observé que lorsque la pression appliquée est augmentée, la densité relative du produit final 
est également augmentée (Figure I.5-a). De même, lorsque la durée du palier de frittage est 
augmentée, la densité augmente également (Figure I.5-d). 
Une plus faible rampe de chauffage permet d’atteindre une densité relative inférieure à celle 
résultant d’une rampe plus élevée (Figure I.5-c).  
Enfin, la densité relative obtenue diminue lorsque l’épaisseur de l’échantillon élaboré augmente dans 
la gamme 3,5mm et 8,5mm (Figure I.5-b).  
Le principal avantage du procédé SPS réside dans l’obtention de matériaux à microstructure plus fine, 
ayant des densités identiques, voire souvent améliorées, dans un temps beaucoup plus court et à des 
températures plus basses que celles nécessaires dans les procédés conventionnels d’élaboration. Ces 
températures plus basses peuvent être le fait d’une poudre plus fine ou d’une pression mécanique 
plus élevée. Il est possible d’élaborer des matériaux sans ajouts ou bien de réaliser des matériaux 
"exotiques" (mélanges de poudres) ne pouvant pas être synthétisés par un autre procédé.  
I.2.3. Le frittage flash dans une machine SPS 
La différence majeure par rapport aux techniques de frittage conventionnelles sous charge 
(compression isostatique à chaud ou pressage uniaxial à chaud) est le mode de chauffage de 
l’échantillon. En effet, le chauffage est assuré par le passage d’un courant électrique, de forte 
intensité et de basse tension, à travers les électrodes de la presse, les pistons, la matrice 
(généralement en graphite) et également l'échantillon lui-même lorsque celui-ci est conducteur alors 
que, la mise en température du système est assurée par une source externe de chaleur lors d’un 
frittage conventionnel. Si la poudre est isolante, l’échauffement de l’échantillon se fait par la matrice, 
d’où l’importance de l’outillage qui doit permettre d’assurer une bonne tenue mécanique en ayant 
également des conductivités électriques et thermiques élevées. Pour ces raisons, le graphite est le 
matériau majoritairement utilisé car il permet d’allier les propriétés requises et, ce, avec un prix 
d’achat raisonnable.  
Les phénomènes qui régissent le frittage dans une machine SPS sont toutefois encore mal connus et 
font l'objet de nombreuses recherches afin de mieux maîtriser ce procédé. Différents auteurs 
présentent des hypothèses permettant d’expliquer la différence de température de frittage entre ce 
nouveau procédé et les procédés conventionnels (Chaim, 2005). 
I.2.3.1. Création d’un plasma 
Le procédé de frittage SPS a souvent été basé sur l’ensemble des phénomènes inhérents aux 
décharges électriques, c'est-à-dire la création de plasmas [(Tokita, 1999), (Tokita, 1993), (Yanagisawa, 
1994)]. Une théorie fondée sur la création de plasmas autour des particules est fournie de manière 
récurrente par une grande partie de la communauté scientifique travaillant sur ce type de procédé 
(Figure I.6). 
 Figure I.6. Création d'un plasma dans u
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I.2.3.3. La température mesurée par rapport à la température effective de l’échantillon 
I.2.3.3.1. Distinction entre matériau électriquement conducteur et matériau isolant 
En effet, il est important de bien distinguer le comportement des matériaux conducteurs électriques 
par rapport à celui des matériaux isolants.  
Dans le cas d’un échantillon conducteur (plus conducteur que l’outillage) la majorité du courant 
passe par l’échantillon et une partie seulement par la matrice ; l’échantillon est alors chauffé par son 
propre effet Joule. La température au sein de l’échantillon peut alors être plus élevée que celle de la 
matrice et, ainsi créer un gradient thermique entre le cœur et la périphérie de l’échantillon (Gao, 
2000).  
Pour un isolant, au contraire, le courant passe majoritairement par l’outillage qui va chauffer 
l’échantillon par transfert thermique. La matrice est donc à une température qui peut alors être plus 
élevée que celle de l’échantillon. La température en périphérie de l’échantillon est alors plus élevée 
qu’en son centre (Minier, 2008). 
I.2.3.3.2. Homogénéité de la température dans un échantillon 
Il s’agit d’une problématique récurrente pour l’élaboration d’une pièce céramique ou métallique de 
volume important. La technologie SPS n’échappe pas à cette problématique liée à l’existence de 
gradients thermiques qui se manifestent d’autant plus que les pièces sont de grandes dimensions par 
rapport à celles du dispositif. Ces gradients de température sont principalement liés à la différence 
de température qui existe entre la matrice et l’échantillon au cours d’un cycle (Vanmeensel, 2005) 
mais aussi aux pertes de chaleur par rayonnements (Anselmi-Tamburini, 2005). Il est donc nécessaire 
de réduire ces pertes en apportant une meilleure isolation au système pistons-matrice-échantillon. 
Dans un premier temps l’utilisation d’une feutrine graphite chemisant la matrice peut permettre de 
limiter les pertes par rayonnement. Dans un second temps, il est possible de réduire la différence de 
température entre le centre et la périphérie de l’échantillon en augmentant l’épaisseur de la matrice 
(Williams, 2006) voire en ajoutant un chauffage additionnel autour de la matrice. Des illustrations à 
partir de simulations seront présentées, chapitre II, pour étudier les effets de l’épaisseur de la 
matrice, de l’épaisseur de feutrine et d’un chauffage externe sur le gradient thermique.  
 
I.3. Les domaines d’application 
I.3.1. Les matériaux frittés par SPS 
Cette technique a largement fait ses preuves ces dernières années et a donné lieu à une multitude de 
publications scientifiques, presque toujours avec des résultats très prometteurs (Orru, 2009). 
Cependant, la plupart des applications du frittage SPS sont encore au stade du développement, 
même s'il existe déjà des possibilités d'utilisation industrielle de la technique (Kirchner, 2008). 
Comme le présente la Figure I.7, de nombreux matériaux ont été frittés via cette technologie comme 





Figure I.7. Les différents matériaux frittés par SPS (Estournès, 2006). 
 
Le frittage SPS est une technique très prometteuse grâce à laquelle il est possible de fritter 
pratiquement toutes les poudres céramiques ou métalliques, en des temps très courts ; cela permet 
de fabriquer des matériaux plus performants, voire totalement innovants. La rapidité du procédé 
aboutit à des microstructures non conventionnelles avec la possibilité d’obtenir des phases métastables 
(Duan, 2004). 
Par ailleurs, il est, entre autres, possible de réduire voire d’éliminer les adjuvants ou aides de frittage. 
En effet, une poudre de carbure de tungstène, par exemple, n’est pas consolidable classiquement sans 
ajout de liant métallique comme le cobalt ; par frittage dans une machine SPS, la densification du 
carbure de tungstène est parfaitement possible sans aucun adjuvant [(Groza, 2003), (Omori, 2000)].  
Indiquons enfin que cette technologie SPS permet également d’obtenir des pièces "Near Net Shape" 
d’où une économie en termes de matière et d’usinage.  
I.3.2. Les matériaux nanostructurés 
La technologie SPS a été appliquée avec succès dans notre équipe pour produire des composés 
intermétalliques nanostructurés fer-aluminium à partir d'un mélange de poudres mécaniquement 
activées (Bernard, 2001). Les agrégats micrométriques, fabriqués à partir de nanocristaux de Fe + Al 
(Fe-53% at. Al et Fe-60% at. Al) obtenus après une courte période (4 h) de broyage à haute énergie 
(Paris, 2003), ont subi un cycle SPS. Le passage d’un courant de forte intensité permet d’initier la 
réaction exothermique Fe + Al → FeAl. En optimisant les paramètres SPS, il a été possible de produire 
des échantillons nanostructurés (50-100 nm) de composés intermétalliques (FeAl) avec des densités 
relatives proches de 99% (Paris, 2004).  
G.Cabouro (Cabouro, 2007) a obtenu un résultat équivalent à partir d’un mélange de poudres de Mo 
et Si. Une condition de frittage "ﬂash" réactif initié par un courant électrique, permettant d’élaborer 
un composé MoSi2 dense et présentant une microstructure nano-organisée (c’est-à-dire, dont la 
taille des domaines cohérents de diﬀraction est de l’ordre de quelques dizaines de nanomètres) a pu 
être déterminée (1300 ◦C, 400°C/min, 100MPa, sans temps de maintien). 
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I.3.3. Les céramiques transparentes 
"Une céramique est dite transparente quand on peut voir clairement un objet placé à une grande 
distance au travers de celle-ci alors qu’elle est translucide si elle laisse passer une lumière diffuse 
sans distinguer les objets à travers" (Fantozzi, 2009). Les caractéristiques requises sont : 
- une porosité aussi faible que possible mais inférieure à 0,05%, 
- une taille de pore aussi petite que possible mais inférieure à 100nm. 
Chaim (Chaim, 2004) a montré que le SPS d’une poudre de YAG pouvait conduire à des céramiques 
transparentes et denses après seulement trois minutes de traitement à 1400°C sous une charge 
maintenue constante de 100MPa. En effet, ce procédé peut favoriser la cinétique de densification et 
limiter le grossissement de grains. En 2009, Morita (Morita, 2009) a montré qu’il était possible de 
réaliser des échantillons de spinelle transparents. Bonnefont (Bonnefont, 2012) a réalisé par SPS un 
disque de spinelle de diamètre 20mm et d’épaisseur 2,3mm ayant une valeur de transmission en 
ligne (RIT, real in-line transmission) de 80% (Figure I.8). 
 
 
Figure I.8. Disque de 20mm de diamètre et de 2-3mm d’épaisseur de spinelle transparente. (Bonnefont, 2012) 
I.3.4. Les matériaux à gradients de propriétés fonctionnelles encore appelés MGF 
La réalisation de MGF consiste en un empilement de différentes couches de matériau présentant une 
variation progressive d’une ou plusieurs propriétés. La technologie SPS est prometteuse pour la 
préparation de ce type de matériaux à gradients. Un matériau constitué de 7 couches de 500µm 
d’épaisseur chacune a ainsi été fritté en une seule étape à 1500°C. La Figure I.9 présente un cliché 
réalisé au microscope électronique à balayage des différentes couches. 
 
 
Figure I.9. Micrographie MEB d’un MGF dont la composition chimique va de Al2O3 pur à TiN pur (Shen, 2003) 
 
Cédric Morin, lors de son travail de thèse (Morin, 2012), a réalisé, avec une matrice à contre-piston 
permettant d’induire un écart de température de 400°C, un fritté d’alumine présentant une variation 






Figure I.10. Observation MEB, après frittage, le long de l’axe de l’échantillon, d’un MGF à gradient de 
microstructure (Morin, 2012). 
 
I.4. Une utilisation originale de la technologie SPS : l’assemblage 
I.4.1. Définition d’un assemblage et historique 
Deux parties solides seront assemblées si après assemblage elles ne constituent plus qu’une seule 
pièce solide. 
 
L’assemblage peut être réalisé de manières extrêmement différentes : 
 
- Assemblages sans apport de matière et sans continuité de la matière 
La liaison est conçue de manière a être démontée sans détérioration importante des pièces qui 
peuvent être, a priori, généralement réutilisées pour recréer un nouvel assemblage. Il s’agit dans ce 
cas d’assemblages mécaniques. L'élément assurant la liaison peut ne pas être réutilisable. Citons par 
exemple, un clou, (possibilité de démontage par destruction du clou), une vis ou un boulon, un rivet, 
(possibilité de démontage par destruction du rivet), une agrafe, (possibilité de démontage par 
destruction de l'agrafe), une goupille, une clavette et certains frettages (utilisation des différentiels 
de dilatation),…. 
I.4.1.1. Assemblages avec apport de matière 
Un ou plusieurs matériaux intermédiaires sont utilisés. Citons par exemple: 
o les colles et les liants, 
o les assemblages par soudage ou brasage avec un apport de matière. Les modes de 
soudage ou de brasage sont extrêmement variés, aussi bien au niveau du mode de 
chauffage que par la nature du matériau d'apport.  
I.4.1.2. Les assemblages sans apport de matière 
L’assemblage ne nécessite aucune matière intermédiaire; la forme des pièces en contact suffit pour 
la réalisation de celui-ci. On peut distinguer : 
o L’assemblage par fusion sans apport de matière. Il s’agit d’un procédé d'assemblage 
permanent de deux ou plusieurs pièces par fusion localisée de la zone d’assemblage. 
o L’assemblage par brasage entre les deux surfaces à assembler sans fusion de la zone 
d’assemblage.  
o L’assemblage par diffusion. 
 
Les deux types d’assemblage sans apport de matière sont : 
- les assemblages pour lesquels les deux parties à assembler sont constituées du même 
matériau,  




I.4.2. Les problématiques de l’assemblage sans apport de matière  
I.4.2.1. La formation d’un assemblage de matériaux identiques à l’état solide 
Les étapes importantes de ce type d’assemblage, sans apport de matière et sans fusion de la zone 
d’assemblage, sont schématisées en Figure I.11. La formation de l’assemblage est subdivisée en 4 
étapes [ (Ragani, 2011), (Paoletti, 2011)]. 
 
La première étape consiste en la mise en contact des deux matériaux (a).  
 
Les aspérités se déforment ensuite plastiquement sous l’effet de la pression et de la température. 
Ainsi la surface de contact (b) entre les deux pièces à assembler va augmenter. Cette seconde étape 
fait également apparaître un réseau de pores interconnectés. 
 
La redistribution de matière permet aux grains de se développer de part et d'autre de la zone 
constituée par les deux surfaces initialement en regard ; quelques pores isolés subsistent (c). 
 
La diffusion aux joints de grains et la déformation autour des cavités vont ensuite favoriser la 
fermeture progressive de ces pores à l’interface ; l'interface disparait (d).  
 
Pour obtenir une très bonne liaison, il est indispensable de maîtriser ces 4 étapes donc de 
comprendre les mécanismes associés à chacune d’elle. 
 
Les mécanismes intervenant lors de ces étapes sont très similaires de ceux intervenant lors du 
frittage : 
- déformation plastique entraînant le contact initial des pores, 
- diffusion superficielle, 
- diffusion en volume, 
- évaporation-condensation, 
- diffusion aux joints de grains, 
- fluage. 
 
Figue I.11. Formation d'un assemblage de matériaux identiques correspondant au franchissement des grains au 
niveau de l’interface (Paoletti, 2011) 
 
I.4.2.2. Spécificités des assemblages de matériaux identiques 
Il s’agit, donc, de l’assemblage de deux parties solides constituées du même matériau. L’opération 
d’assemblage consiste uniquement à reconstituer un environnement atomique équivalent tout au 
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long de la pièce finale y compris au niveau de l’ancienne zone d'assemblage. Il est nécessaire de 
retrouver les mêmes propriétés après assemblage. Le but visé pour ce type d’assemblage est que la 
zone d’assemblage soit bien un continuum entre les deux parties assemblées. C’est, en particulier, le 
cas des alliages pour lesquels il ne faut pas perdre, dans la zone d’assemblage, les caractéristiques de 
l’alliage telles que la microstructure, la composition chimique… 
I.4.2.3. Cas des assemblages de matériaux différents 
Par contre dans le cas de ce type d’assemblage, en raison de la différence de composition chimique 
de part et d'autre de la zone de réalisation de l'assemblage, un transport de matière doit, en outre, 
nécessairement intervenir et, cela, a priori dans les deux sens, c'est-à-dire du solide A vers le solide B 
et du solide B vers le solide A. Il y a alors création d'une interface, proprement dite, pouvant être plus 
ou moins épaisse et de composition chimique plus ou moins complexe et, plus ou moins homogène 
pouvant aboutir à la formation de nouvelles phases. 
I.4.2.3.1. Compatibilité des matériaux à assembler et diagramme d’équilibre 
La compatibilité entre deux matériaux à assembler est déterminée à partir de l’analyse des 
diagrammes d’équilibre qui leur correspondent.  
Par exemple, dans le domaine de l'assemblage des métaux et alliages métalliques, les diagrammes 
d'équilibres thermodynamiques fournissent des informations précieuses. Lorsque l'on veut 
assembler deux pièces de natures différentes, le problème métallurgique est similaire à celui 
rencontré avec le brasage en ce qui concerne la nature des phases qui vont se former entre les deux 
métaux et les propriétés qui en découlent: la connaissance des diagrammes est l'un des éléments 
indispensables pour prévoir la formation et le comportement de l’assemblage.  
Si les deux matériaux ont des points de fusion très différents, des problèmes technologiques 
s'ajouteront.  
Le "soudage-diffusion" qui est un procédé d'assemblage à l'état solide, permet de s'affranchir de ce 
problème de températures de fusion différentes. Il permet souvent de résoudre le problème de 
l'incompatibilité métallurgique des matériaux à assembler, c'est à dire la formation de composés 
intermétalliques fragiles à l'interface. Pour réaliser une jonction exempte de phases fragiles, il faut 
quelquefois interposer, entre les deux pièces, des couches intercalaires (feuillards ou dépôts) de 
métaux compatibles deux à deux avec leurs voisins immédiats. Le choix de ces intermédiaires ne peut 
se faire sans consulter les différents diagrammes d'équilibre: seuls les métaux ne formant pas de 
phases intermétalliques avec leurs voisins immédiats peuvent, en général, convenir.  
Par exemple, le raccord des tuyauteries en zircaloy (alliage de zirconium) avec les parties en acier 
inoxydable, dans les usines de retraitement des déchets nucléaires, pose le problème de la formation 
des composés intermétalliques, entre le zirconium et le fer. L'interposition des couches successives 
suivantes Ti/V/Cu permet de rétablir la compatibilité métallurgique entre le zircaloy et l'acier 
inoxydable. 
Un exemple, de compatibilité métallurgique est traité dans la thèse de G. SIERRA, (Sierra, 2009). Il 
observe une solubilité quasi-nulle (0,025% atomique), à l’état solide, du fer dans l’aluminium, ce qui 
entraîne, après une mise en contact d’un ou des deux matériaux à l’état liquide, la formation de 





Figure I.12. Diagramme Fe Al 
 
Il est cependant possible, par l’ajout d’éléments d’addition, de modifier les conditions de formation 
des intermétalliques par rapport à l’élément pur. Cet ajout peut ralentir la cinétique de formation 
des composés intermétalliques ou modifier leurs natures et donc diminuer la fragilité des couches 
réactionnelles.  
Dans le cas d’assemblages fer – aluminium, la présence de silicium permet de diminuer l’épaisseur 
des couches d’intermétalliques à l’interface (Eggeler, 1986). Le silicium limite la formation des phases 
Fe2Al5. L’interprétation donnée par l’auteur est la suivante: le silicium s’insère dans le nouveau 
composé formé, en occupant les nombreux sites lacunaires. Ainsi la diffusion à l’état solide à travers 
la phase Fe2Al5 serait ralentie par l’occupation des sites vacants.  
I.4.2.3.2. Différence de propriétés physiques 
Les propriétés physiques des deux matériaux à assembler ont également une influence primordiale 
sur la réalisation d’un assemblage de matériaux différents.  
 
Une différence de coefficient de dilatation peut entraîner des contraintes mécaniques au voisinage 
de l’interface entre les deux matériaux. Par exemple, le fer a pour valeur de coefficient de dilatation 
respectivement, 12,6.10-6C-1 et 23,4.10-6C-1, pour une température inférieure à 900°C (fer α) et une 





























23,1.10-6C-1. Il est donc possible de prévoir des problèmes de décohésion de l’assemblage au niveau 
de l’interface au refroidissement pour des températures inférieures à 900°C.  
 
On peut également être confronté à une différence de conductivité thermique, donc à une 
différence de capacité à évacuer la chaleur emmagasinée. Cela peut entraîner une forte dissymétrie 
du champ thermique de part et d’autre de l’interface. Une différence d’absorption et de diffusion de 
chaleur dans les deux matériaux peut donc poser des problèmes au niveau de la mesure de la 
température mais également au niveau des comportements des deux solides. 
 
Une différence significative des températures de fusion des deux matériaux peut engendrer des 
difficultés d’ordre technologique. Il faut alors, dans chaque cas particulier, trouver une astuce 
technologique qui permette de contourner cette difficulté. 
A titre d'exemple, nous pouvons citer l'assemblage du bronze sur un acier (Procédé KUGLER Bimétal 
S.A.) pour réaliser des sièges de roulement. Le bronze est fondu dans la pièce en acier en forme de 
creuset. Puis après solidification du bronze, il est procédé à un usinage pour aboutir aux pièces 
voulues.  
 
Les caractéristiques mécaniques, telles que la résistance mécanique, la dureté et la ductilité, des 
deux matériaux jouent, à l'évidence, un rôle dans la réalisation de l'assemblage. Deux matériaux 
durs, deux matériaux ductiles ou un matériau dur et un matériau ductile conduisent à des situations 
d'assemblage différentes qui vont demander une approche différente, en particulier au niveau de 
l'application de la pression uniaxiale. 
I.4.2.4. Préparation de la surface des échantillons 
Une bonne préparation des surfaces à assembler, aussi bien en termes de "propreté" que de 
"rugosité" est souvent un critère essentiel pour la bonne tenue de l’interface. Il faut permettre, tout 
d'abord, la réalisation de l'assemblage et, ensuite, accroître les performances mécaniques et la 
reproductibilité des assemblages. Nous tenterons d'apporter des éléments à cette discussion dans le 
chapitre IV.  
I.4.3. L’assemblage par Spark Plasma Sintering 
I.4.3.1. Généralités 
La technologie SPS permet de réaliser des assemblages sans apport de matière et sans fusion globale 
(une fusion localisée n’est cependant pas à exclure). Ces assemblages peuvent être de différentes 
sortes, puisque l’état physique des matériaux à assembler peut être identique (poudre ou massif) ou 
différent (poudre sur massif ou inversement).  
Les machines SPS ont permis de réaliser des assemblages assez "spectaculaires" comme la jonction 
de matériaux difficilement soudables ou de natures très différentes (par exemple: métal/céramique, 
céramique/composite, polymère/métal ou polymère/céramique). 
Quelques spécificités existent pour ce procédé comparativement aux différents procédés présentés. 
Le chauffage de l’ensemble à assembler va se faire, dans le cas de matériaux conducteurs, 
majoritairement, par le passage d’un courant à travers les matériaux à assembler. Inversement, s'il 
s’agit d’un ou de deux matériaux isolant(s), l’échauffement se fera, totalement ou partiellement, par 
effet joule dans la matrice puisque le courant passera, tout ou partie, par l’outillage.  
L’utilisation d’un courant pulsé peut conduire localement à un passage en phase liquide.  
Les paramètres inhérents à l’équipement et ceux pouvant influencer l’assemblage par SPS sont, 
comme dans le cas du frittage, la température, la pression, le temps de maintien, la rampe de 
montée en température et le type de courant utilisé (pulsé, non pulsé).  
En outre, la qualité des surfaces à assembler aura également une importance puisqu’elle va 
directement influencer la qualité de l’interface voire sa possibilité de formation. 
 I.4.3.2. Quelques exemples
I.4.3.2.1. Assemblages 
Kondo et al. (Kondo, 2011) ont 
silicium entre lesquels est intercalée une poudre de même nature. 
1600°C pendant 30 minutes sous une contrainte uniaxiale de
traitement thermique à 1800°C pendant 8
post-traitement, sont équivalentes, 
 
Depuis plusieurs années, notre équipe de recherche s’est intéressée à cette opportu
le procédé SPS pour associer différents types de matériaux qui peuvent se présenter sous forme de 
poudre ou sous forme de massif
matériaux métalliques.  
Citons par exemple les travaux dans le cadre du programme de rech
pour lequel l’assemblage de deux plaques de 
étude préliminaire a clairement montré qu’il est possible de réduire voire d’éliminer l’interface entre 
ces deux céramiques, en jouant sur les paramètres SPS
température et pression uniaxiale) comme le montre la 
 




A titre d'illustration, nous présentons 
réalisé par Sumitomo Coal Mining (Figure I
Figure I.14 : Assemblage aluminium/laiton/c
 
 
de matériaux identiques 
réalisé avec succès un assemblage dit de deux plots de nitrure de 
La jonction
 13 MPa. L'échantillon
h. Les propriétés mécaniques de l’intercalaire et des plots, 
de l’ordre de 950 MPa pour la résistance maximale 
s aussi bien dans le domaine des céramiques que 
erche "Réacteurs génération IV"
carbure de silicium a été évalué 
 (i.e. vitesse de montée en température, 
Figure I.13. 
entre deux plaques de SiC assemblées par la 
ant sur la température et la pression uniaxiale 
de matériaux différents 
un assemblage de trois métaux, aluminium/laiton/c
.14.). 
 
uivre réalisé par SPS (Document Sumitomo Coal Mining
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 Nous présentons deux exemples, pour lesquels, dans les deux cas, il a fallu introduire une zone de 
raccordement permettant d'accommoder les différentiels de coefficients de dilatation
 
A titre d'illustration, nous présentons un assemblage zircone sur acier 316L, 
Coal Mining (Figure I.15). Il a été réalisé, par frittage en une seule opération, avec 
11 couches intermédiaires allant d’une zircone 
 
Figure I.15. Disque (ø100, h10) constitué d’un assemblage ZrO
 
Cédric Morin, dans son travail de thèse
encourageants d’alumine et d'aluminium, c'est
et d'un matériau ductile présent
Figure I.16. Plot
 
Il est également envisageable de mettre en forme des composites plus complexes comme par 
exemple le co-frittage de poudres de
interfaces nettes. On conjugue donc ici un fr
multicouche. 
 
Figure I.17. Cliché MEB de composites multi
préparé
pure à un acier inoxydable.  
2(Y2O3)/acier 316L (a) vue de coupe (b) 
1999) 
 (Morin, 2012), a pu produire, par SPS, des assemblages 
-à-dire d'un matériau dur et relativement réfractaire 
ant une température de fusion plus basse (660°C) 
 
 (ø19, h19) constitué d’un assemblage Al/Al2O3 
 TiN/Al2O3 (Figure I.17) (Zhang, 2002) tout en conservant des 
ittage multi-matériaux et un assemblage sous forme de 
 
-couches laminés de TiN/Al2O3 (adapté de 
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La technique SPS a largement démontré son aptitude à réaliser des frittages présentant des durées et 
des températures inférieures aux voies conventionnelles, laissant entrevoir la possibilité d’assembler 
des matériaux en limitant les réactions aux interfaces. De nombreux cas de composites assemblés 
par SPS sont présents dans la littérature comme par exemple des carbures avec des borures 
(B4C/TiB2 (Srivatsan, 2006), HfB2/SiC et HfB2/HfC/SiC (Licheri, 2009), TaB2/SiC (Licheri, 2010), ZrB2- 
ZrC-SiC (Licheri, 2008)…), des oxydes (Al2O3/Cr2O3, Al2O3/ZrO2+Ni (Tuan, 2005)...), autres [(Morita, 
2005), (Aboulaich, 2011), (Yang, 2006)]. L’ensemble de ces études montre que pour être réalisable, 
l’assemblage doit associer des matériaux thermodynamiquement stables et, ou, être effectué à une 
température inférieure à la température de réaction à l’interface (joints de grains) entre les deux 
matériaux. Les faibles temps et l’abaissement des températures de mise en forme par SPS 
permettent d’éviter une trop forte croissance des grains, voire de conserver les microstructures 
initiales contrairement aux techniques de frittage conventionnelles (Morita, 2005). Ces conditions 
engendrent des interfaces entre les grains assemblés sans impuretés ni phases supplémentaires aux 
joints de grains comme observé dans le cas de ZrO2 (stabilisé) assemblé avec MgAl2O4 (spinelle) à 
1300°C sous une pression de 70 MPa pendant 5 minutes (Morita, 2005). 
 
I.5. Contexte de l’étude 
I.5.1. Cadre de l’étude 
Ce travail a été réalisé au sein de deux entités complémentaires, l’équipe de recherche MaNaPI et le 
pôle de frittage flash de Welience qui est la filiale de transfert et de valorisation de l’Université de 
Bourgogne. Cet adossement de la structure de valorisation à l’équipe MaNaPI du Laboratoire ICB 
permet: 
- de fournir des prestations (travaux de R & D, réalisation de petites séries) pour des 
partenaires industriels, d’accélérer et de faciliter leurs projets de développements et d’attirer 
de nouveaux projets dans le domaine de la métallurgie des poudres,  
- plus généralement de fournir des prestations aux "donneurs d’ordre" intéressés par le 
potentiel de la technologie SPS dans un environnement garantissant la sécurité et la 
confidentialité, 
- de réaliser des prestations auprès de laboratoires de recherche publics ou privés, 
- d’être le support de travaux fondamentaux de l’équipe sur laquelle repose le niveau de 
performance de la machine, 
- d’assurer une formation auprès des étudiants.  
 
Les activités de recherche de MaNaPI sont principalement centrées autour des nanomatériaux qui 
peuvent se présenter soit sous forme de poudres nanométriques (nanoparticules et nanotubes 
d’oxyde) soit sous forme de matériaux massifs nanostructurés (métaux et céramiques). Une 
approche basée sur les techniques de la métallurgie des poudres a été développée pour produire des 
matériaux et pour mettre en œuvre des techniques de frittage originales comme le frittage réactif et 
le frittage SPS afin d’élaborer des matériaux très bien densifiés présentant des microstructures très 
fines. L’équipe s’est équipée récemment (2009) d’une première machine SPS*. Ainsi, l’équipe 
s’intéresse aux réactions aux interfaces, à l’assemblage de matériaux qui peuvent être de nature 
différente, à la synthèse d’alliages intermétalliques et, enfin, aux mécanismes du frittage SPS.  
*Notre laboratoire est équipé, depuis juillet 2013, d’une seconde machine produite par le même fabricant (FCT 
System) et de capacité nettement plus faible (modèle HPD 10). Elle n’a pas été utilisée dans le cadre de mon 
travail. 
I.5.2. Description de l’équipement HPD 125 
Généralement un équipement SPS est constitué : 
- d’un système électrique capable de délivrer une tension électrique avec la possibilité 
d’appliquer des intensités très élevées,  
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- d’un système hydraulique permettant de délivrer des contraintes uniaxiales élevées, 
- de systèmes capables de fournir diverses atmosphères de travail, 
- et d’un système de refroidissement permettant d’évacuer les calories. 
Les valeurs numériques fournies ci-après sont relatives à la machine HPD 125 de FCT System utilisée 
dans ce travail (Figure I.18). 
I.5.2.1. Le système électrique. 
Cet équipement permet de soumettre l’échantillon à des tensions électriques pouvant atteindre 10V 
et une intensité comprise entre 0 et 24000A, ce qui permet d’avoir une gamme de température variant 
de l’ambiante à 2400°C. Ce courant peut-être continu ou pulsé. Il est possible de définir les paramètres 
caractéristiques d’un pulse c’est-à-dire (voir Figure I.18):  
- le temps ON d’un pulse pouvant être compris entre 1 et 255ms, 
- le temps OFF d’un pulse compris entre 0 et 255ms, 
- le nombre de répétition n de pulses pour une période comprise entre 0 et 255, 
- le temps de pause entre chaque période de pulse qui est compris entre 0 et 255ms. 
I.5.2.2. Le système hydraulique contrôlant la contrainte. 
La charge uniaxiale maximale peut-être programmée entre une valeur minimale de 20kN et une valeur 
maximale de 1250kN. Il est à noter que la force minimale de 20kN ou une pression minimale de 5MPa 
est indispensable pour assurer un bon contact électrique entre les différents éléments et faciliter 
ainsi le passage du courant. La charge appliquée doit évidemment tenir compte de la tenue 
mécanique des moules et, d’une manière plus générale, de la totalité de l’outillage. 
I.5.2.3. L’atmosphère de travail. 
Les expériences sont généralement réalisées sous vide (pompages primaire et secondaire) mais il est 
cependant possible de travailler sous diverses atmosphères contrôlées (argon, azote, hydrogène). Il est 
possible de travailler avec un flux gazeux (dynamique) ou en atmosphère statique (confinée) d’un des 
trois gaz. 
I.5.2.4. Le système de refroidissement. 
L’ensemble des éléments de la machine (chambre, piston de compression, transformateur…) est 
refroidi par une circulation d’eau, avec une eau qui est maintenue entre 25 et 30°C. La qualité de l’eau 
de refroidissement est primordiale pour le bon fonctionnement de l’équipement. Il est nécessaire de 
limiter l’embouage et l’entartrage de l’équipement pour limiter l’encrassement interne du circuit 
d’eau, ayant pour effet de réduire les performances hydrauliques et, par conséquent, thermiques.  
I.5.2.5. Les limites des dimensions d’échantillons dues à l’appareillage. 
Les échantillons traités peuvent avoir un diamètre compris entre 30 et 160 mm (Figure I.19). La 
dimension du système matrice et échantillon peut être en limite des possibilités de la machine.  
Dans le cas de petits échantillons (diamètre inférieur à 20mm), la force minimale de 20kN imposée par 
la machine ne permet pas de réaliser ce type de pièce dans un outillage en graphite. En effet, la 
pression correspondant à la force minimale appliquée dépasse alors la contrainte à la rupture de 
l’outillage en graphite. Afin de contourner, au moins partiellement, cette difficulté on peut utiliser des 
matériaux présentant une contrainte à la rupture plus élevée tout en présentant une conductivité 
électrique suffisante, comme par exemple le cermet WC/Co. 
Pour des échantillons de grand diamètre (supérieur ou égal à 100mm), nous pouvons être confrontés 
aux limites de l’équipement car la masse thermique (échantillon + outillage) est alors trop importante 
pour être chauffée. Deux cas peuvent se présenter :  
- La puissance demandée est trop importante pour la machine ; cela peut limiter la rampe de 
montée en température voire ne pas permettre d’atteindre la température souhaitée. 
- La puissance demandée fournie par la machine induit une surchauffe au niveau des pistons de 
compression et/ou des transformateurs d’où un arrêt prématuré du cycle de frittage.  
  
Figure I.18. Photo desc
Figure I.19. Photo descriptive de la chambre de la machine HPD125
 
I.5.3. Nature et dimensionnement de l’outillage
Une procédure de travail concernant 
elle concerne principalement le choix de l’outillage.
Pour des pressions inférieures à 100MPa appliquées à des échantillons de faibles épaisseurs 
(<10mm), le matériau utilisé pour 
(Figure I.20) commercialisé par
électriquement et thermiquement permettant ainsi le passage du courant à travers l’outillage et 
l’échantillon si celui-ci est conducteur. Si l’élément fritté nécessite des pressions plus élevées ou une 
épaisseur élevée, un autre matériau doit être envisagé. Ce choix ne peut se faire sans une 
adéquation entre la température de frittage 
choisi pour la conception de l’outillage (plus de détails quant au choix de l’outillage seront donnés 
dans le chapitre III). 
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Figure I.20. Propriétés du graphite grade 2333 utilisé pour l’outillage SPS. Données Mersen France 
(Mersen, 2004) 
 
Un dimensionnement de l’ensemble des pièces est nécessaire. Ce dernier doit répondre à diverses 
exigences. L’épaisseur de la matrice est tout d’abord déterminée afin de faire face à un problème de 
tenue mécanique des moules. Ce problème est traité via un logiciel de simulation par la méthode des 
éléments finis CASTEM 2000 ou Abaqus. Celui-ci est utilisé afin de définir l’épaisseur optimale pour 
résister à la contrainte souhaitée à partir des données du matériau massif. Toutefois, l’épaisseur de 
la matrice peut également être ajustée afin de limiter les gradients thermiques (Kim, 1999). Il est 
cependant nécessaire de s’assurer que le dimensionnement ne va pas limiter les capacités de la 
machine. En effet, un volume de graphite trop important va demander, notamment pour des 
échantillons isolants, une plus grande quantité d’énergie à délivrer par la machine pour suivre la 
consigne. On peut donc se retrouver en limite de capacité de la machine. Concernant la hauteur des 
matrices, elle est fixée afin de tenir compte de la densité à cru des poudres (généralement autour de 
50%). La hauteur des pistons est calculée afin d’avoir après frittage un dépassement des pistons de la 
matrice. Cependant les hauteurs de la matrice et des pistons auront un rôle dans la répartition 
thermique au sein de l’échantillon (Williams, 2006). 
I.5.4. Mise en place d’un échantillon 
I.5.4.1. Remplissage et mise en forme. 
Dans le cas de l’utilisation de poudres, elles doivent être déposées à l’intérieur d’une matrice 
présentant la forme finale souhaitée après frittage (Figure I.21). Puis les poudres sont comprimées, 
de manière uniaxiale, sous une pression adaptée à la densité à cru mais aussi en fonction de la 
compressibilité de la poudre. Dans le cas d’un outillage en graphite, en fonction des dimensions du 
fritté souhaitées mais aussi de celles des outillages en graphite, une contrainte maximale de 100MPa 
peut être appliquée. De la qualité du remplissage de la poudre au sein de la matrice dépend le bon 
déroulement du procédé de frittage et, par conséquent, de l’homogénéité des pièces ainsi frittés. 
Cette opération est d’autant plus complexe lorsqu’il s’agit de remplir une matrice avec une poudre 
finement divisée. Il est souvent très difficile d’assurer un remplissage de la poudre de façon contrôlée 
et homogène dans une matrice (Axe, 1995). 
 Pour notre part, après remplissage, 
une presse manuelle. La symétrie de l’ensemble 
milieu de la matrice en contrôlant que les pistons 
matrice. Un contrôle de niveau est également 
plus homogène possible le long de la surface. 
Pour préparer des échantillons ayant une épaisseur supérieure à 5 mm, l’ens
piston inférieur est déposé sur une table vibrante. Cette étape est importante pour obtenir des 
épaisseurs homogènes sur l’ensemble du diamètre, ce qui permet, au final, de limiter les gradients 
de densité et de microstructure au sein 
Dans le cas de massifs, un nettoyage de
faut également éviter, en l’insérant dans la matrice
du massif sur la surface chemisée par la feuille de graphite.
 
a) 
Figure I.21. Système moule-échantillon classique
et entourée de feutrine isolante, d’un piston et d’un échantillon après frittage
 
Pour les échantillons cylindriques, c’est le cas général, les matrices sont dimensionnées de sortes 
qu’au diamètre des pistons soit ajouté
I.5.4.2. La feuille de graphite
Les feuilles de graphite, papyex®,
impératifs rencontrés, des feuilles de 0,2; 0,4; 0,
graphite est disposée sur les surfaces de contact échantillon
intérieur des matrices et sur la face des pistons en contact avec l’échantillon
est d’assurer l’étanchéité (éviter la fuite de matière et
électrique dans l’ensemble pistons
enfin de préserver l’intégrité de l’outillage
le diamètre est égal au diamètre intérieur des matrices, diminué 
dus à la présence de papyex qui s’aplatit lors de l’application de la contrainte
un tableau donnant les différentes propriétés physico
en rouge mettent en évidence le caractère anisotrope du papyex
électriques et thermiques en fonction de l’orientation de ce dernier
la poudre disposée dans la matrice est pré
doit être assurée afin que la poudre se situe 
dépassent symétriquement de part et d’autre
effectué afin d’assurer une répartition de la poudre la 
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 et photo d’une matrice chemisée avec une feuille de graphite 
e l’épaisseur d’une feuille de graphite (papyex®).
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 Figure I.22. Propriétés du 
Un des inconvénients du fritta
globalement réductrice. Ainsi, la
frittage peuvent conduire à la formation
(Yamamoto, 2001). Ovtar et al (Ovtar, 2013) 
protection adaptée entre l'échantillon et
contaminée en surface voire d’éliminer 
S’il y a un risque de réaction entre la poudre et le papyex
une couche de protection permettant d’éviter cette contamination. Différents types de couches de 
protection sont utilisés :  
- le nitrure de bore, en spray,
carbone au sein de l’échantillon 
formation de nitrures ou borures 
- une fine couche d’alumine (poudre ou massif). Cependant, l’introduction de cette couche 
modifie la distribution du courant et donc la thermique 
2010), 
- une couche d’or par dépôt 
- une feuille de tantale (Autissier, 2013
Il peut aussi être nécessaire d’avoir un état de surface ne nécessitant aucune reprise, pour cela 
l’utilisation de papyex® doit être évitée afin de s’affranchir d’éventuels arrachement
papyex® FHT. Données Mersen France. 
(Mersen, 2004). 
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de graphite par frottement avec l’outillage. Dans ce cas un dépôt peut être projeté directement sur 
l’outillage afin d’éviter le collage mais les outillages doivent être usinés avec une tolérance très faible 
afin d’éviter les fuites de poudre. La meilleure solution semble être de concevoir les outillages 
(matrice et pistons) en carbure de tungstène (cermet WC/Co voire WC pur nanostructuré) dont les 
surfaces au contact de l’échantillon ont été polies. 
I.5.4.3. Le feutre graphite 
Pour l’ensemble des expériences, un feutre de graphite de différentes épaisseurs est placé autour de 
la matrice (Figure I.21). Sa fonction est de limiter le rayonnement de la matrice à haute température 
c’est-à-dire de réduire les pertes thermiques et, ainsi, permettre d’obtenir une meilleure 
homogénéité thermique dans l’ensemble outillage-échantillon (voir chapitre II) mais aussi d’éviter un 
échauffement trop important de la chambre SPS. La Figure 23 présente un tableau donnant les 
propriétés physico-chimiques des deux feutrines disponibles chez Mersen et présentant deux 




Figure I.23. Propriétés de la feutrine RVG 2000 utilisée pour les essais SPS. Données Mersen France (Mersen, 
2004) 
 
De plus, il a été montré que la conductivité thermique de ces feutrines peut être modifiée en 
fonction de l’atmosphère de frittage comme le montre la Figure 24-b dans le cas d’un feutre de type 





Figure I.24. a) Tableau récapitulatif des données concernant les feutres de chez SIGRATHERM et b) Graphique 
donnant l’évolution de la conductivité thermique du feutre SIGRATHERM GFA 10 en fonction de l’atmosphère 
utilisée 
 
La conductivité thermique du feutre en graphite, dans le cas d’essais menés sous vide, est plus faible 
que celle du feutre dans le cas d’essais menés sous argon ou azote. Dans les gammes de température 
moyenne utilisée par SPS, c’est-à-dire de l’ambiante à 2000°C, il existe un facteur 3 entre les 
conductivités thermiques des feutres selon que l’essai est réalisé sous vide ou sous une autre 
atmosphère. 
I.5.4.4. Constitution d’un empilement classique. 
L’ensemble pistons/échantillon/matrice/feutrine est positionné entre les pistons de compression de 
l’équipement de frittage SPS. Chacun des pistons de compression est constitué d’un bloc d’acier 
inoxydable associé à un disque en cuivre-béryllium; l’ensemble est refroidi par une circulation d’eau.  
Sur la partie cuivrée du piston de compression inférieur, qui transmet la contrainte, est disposée une 
pièce circulaire en composite carbone-carbone, une feuille de papyex puis une pièce en graphite 
conique (spacer). Le spacer, idéalement, possède, à l’une de ses extrémités, un diamètre égal à celui 
du piston de compression et, de l’autre, un diamètre égal à celui du piston de l’outillage. Il a pour 
fonction d’une part, de transmettre la force de compression et, d’autre part, de concentrer 
progressivement les lignes de courant jusqu’à l’ensemble pistons-échantillon-matrice. L’ensemble 
pistons-échantillon-matrice est disposé sur le spacer inférieur. Sur l’ensemble pistons-échantillon-
matrice est alors positionné le spacer supérieur, puis sur celui-ci, l’empilement est complété par une 
pièce en composite carbone-carbone et une feuille de papyex. L’obtention d’un empilement 
symétrique est important afin de limiter les gradients de température axiaux, d’où la nécessité d’être 





Figure I.25 Empilement classique lors d’un cycle SPS 
 
Le composite a pour fonction de faciliter la régulation en température du système, puisqu’il va 
permettre, de par sa conductivité thermique moins élevée (16 pour 80W/m.°C) et sa résistivité 
électrique plus élevée (3300 pour 1600µΩ.cm) que celles du graphite, de stocker la chaleur et de la 
transférer moins brutalement. La Figure I.26 compare les propriétés du composite C/C avec celles du 
graphite 2333. 
 
Propriétés du composite C/C Propriétés du graphite grade 2333 
  




I.5.5. Programmation du cycle 
I.5.5.1. La programmation de la température 
Comme le montre la Figure I.27, le logiciel développé par FCT permet de programmer un cycle en 
une ou plusieurs étapes en fonction des conditions de frittage souhaitées.  
 
Figure I.27. Copie d'écran du synotique de la machine HPD 125. FCT System 
 
I.5.5.1.1. La Température  
En fonction de la température de frittage souhaitée, deux outils de détermination de la température 
peuvent être sélectionnés : 
- Soit par un thermocouple (domaine de température : 20°C – 1100°C pour un type K et 20°C – 
1300°C pour les types S) disposé dans un trou percé dans la matrice à mi-hauteur et à 
quelques millimètres de l’échantillon (Figure I.28-B, position 1),  
- Soit par un pyromètre (domaine de température : 450°C – 2400°C) visant la matrice de 
manière radiale ou de manière axiale (Figure I.28-B, position 1 ou 2).  
La machine HPD 125, disponible à Dijon, dispose de deux pyromètres :  
- Top (position 2): positionné axialement et qui possède une visée par le haut à travers le 
piston de compression, le spacer percé et le piston supérieur qui est également percé jusqu’à 
quelques millimètres de l’échantillon. 
- Front (position 1): positionné radialement et qui vise un trou non débouchant se trouvant au 




Au-delà de 1300°C, la régulation en température est faite automatiquement par pyromètre alors que 
pour des températures inférieures à 450°C seul le thermocouple peut-être utilisé. Pour des 
températures comprises entre 450 et 1300°C, les deux possibilités peuvent être envisagées.  
De plus, cette machine autorise une instrumentation thermique du système puisque, en plus des 
deux pyromètres, nous disposons de 2 thermocouples donnant la température des deux pistons de 
compression et de 6 thermocouples (2 de type K et 4 de type S). Ces derniers sont positionnés en vue 
de réaliser une cartographie thermique de l’ensemble échantillon-outillage. Notons que la 
température déterminée au sein de l’outillage au plus proche du bord ou au plus proche du centre de 
l’échantillon peut être différente de la température au centre de l’échantillon. Une étude 
paramétrique sera décrite plus loin dans le mémoire (chapitre II) dans laquelle les conditions pour 






Figure I.28. Exemple d’instrumentation par thermocouples (A) et positionnement du thermocouple (1) ou de la 
visée pyrométrique (1 ou 2) (B)  
 
Cette instrumentation va permettre de suivre en différents points de l’outillage et de l’échantillon 
l’évolution de la température lors d’un frittage SPS. Ainsi, une étude a été menée dans le cadre de 
l’ANR IRIS(ANR-08-CP2D-IRIS, 2008-2012), d’une part, pour vérifier l’homogénéité thermique au sein 
d’un échantillon fritté à partir d’une poudre d’alliage de TiAl et, d’autre part, pour déterminer la 
cartographie thermique de l’ensemble outillage - pièce frittée. En effet, à partir du diagramme de 
phase des alliages TiAl binaires établi par McCullough et al. (Valencia, 1989) (Figure I.29-a), il est 
possible pour la composition à 48% atomique d’aluminium de suivre les évolutions microstructurales 
de part et d’autre du transus α. Les microstructures obtenues à 1330°C (Figure I.29-b) et à 1340°C 
(Figure I.29-c) sur des échantillons coupés dans un échantillon préalablement fritté par SPS montrent 
une croissance spectaculaire des grains lamellaires dès que le transus est dépassé (Voisin, 2013). Par 
conséquent, il paraît intéressant d’utiliser ce système comme marqueur interne de la température de 
l’échantillon.  
 
 Figure I.29. Diagramme de phase des alliages
microscopie après des 
 
Une instrumentation lors du frittage d’une poudre d’alliage 
I.30). Les dimensions de l’échantillon visé sont un 
 
Figure I.30. Schéma représentatif d’un essai de frittage instrumenté avec 6 thermocouples et 2 pyrom
 
Les pièces définies par respectivement 
centrage, aux spacers, aux pistons et  à la matrice.
Le pyromètre axial permet la régulation en température de l’ensemble au niveau de la surface du 
trou du piston du haut. Le pyromètre frontal permet de mesurer la température
à mi-hauteur de la matrice à travers un trou, à environ 8mm du bord de l’échantillon.
Les thermocouples RTC1 et RTC2 permettent d
(bas et haut) alors que les thermocouples RTC4, RTC5
température à différentes distances de l’échantillon
La figure I.31 donne une vue de dessus et une vue de profil de l’instrumentation
mieux visualiser le positionnement
RTC3 et RTC4 sont en contact direct
respectivement du centre de l’échantillon 
 TiAl binaires (a) et les clichés des microstructures obtenues
frittages effectués à 1330°C (b) et 1340°C (c) (Voisin, 2013
de TiAl, à 1250°C, 
diamètre de 36mm et une épaisseur de 5mm
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Figure I.31. Vue de dessus d’une coupe transversale de la matrice à mi
 
La figure I.32 montre l’évolution des différentes mesures de température lors 
 
Figure I.32. Graphique présentant l’évolution en température pour 
 
Les températures mesurées au sein des spacers (TC1 et TC2) 
tout au long du cycle de frittage est maintenue
Le thermocouple 5 et le pyromètre frontal présentent des températures équivalentes jusqu’à 950°C, 
environ, température à laquelle le thermocouple est sorti
décrochement en température 
identiques, confirmant la bonne symétrie du système
proche de 1150°C pour une température de frittage de 12
x mesures seront utiles pour mettre en évidence
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l’ensemble matrice-pistons 
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 de son emplacement, 
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 de l’extérieur présente donc un écart de température avec le centre de la matrice
thermiques par rayonnement. 
Enfin, les températures obtenues
mesurée par le pyromètre axial sont homogènes. On remarque cependant un 
la température relevée par le thermocouple 
pyromètre. Ces 4 points de mesure
démontrent la bonne homogénéité thermique 
Ainsi, l’évolution de la microstructure du TiAl, autour du t
permet de déterminer la température 
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Figure I.34. Exemple de cycle avec un chauffage régulé par thermocouple. Evolution de la température, de la 
puissance délivrée (%), de l’intensité et de la tension en fonction du temps 
 
 
Figure I.35. Exemple de cycle avec un chauffage à puissance constante. Evolution de la température, de la 
puissance délivrée (%), de l’intensité et de la tension en fonction du temps 
 
Dans les deux cas, une sous-estimation de la puissance programmée ne permet pas d’atteindre la 
température souhaitée. Par contre une surestimation de la puissance va conduire à une surchauffe 
du système au départ du cycle ce qui peut conduire à une mauvaise régulation du couple puissance 
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puissance va conduire à un très fort overshot une fois la température de consigne atteinte et à une 
forte rampe de montée en température ce qui risque de favoriser une inhomogénéité thermique. 
L’avantage du mode de chauffage régulé par thermocouple ou pyromètre réside dans la faculté de la 
machine à conduire un cycle automatiquement. Cependant une optimisation des puissances mises à 
disposition est nécessaire.  
Pour une meilleure reproductibilité, le mode de chauffage en puissance paraît plus fiable si les 
conditions opératoires sont équivalentes (outillage, symétrie du système avant et après cycles…). 
Cependant ce mode demande une meilleure maîtrise de l’équipement car il faut être capable de bien 
estimer la puissance nécessaire pour atteindre la température visée sans overshot. Quand la 
puissance est parfaitement définie, il est même possible d’atteindre la température de frittage à 
l’équilibre. Si la puissance n’est pas parfaitement définie, le palier doit être régulé via un 
thermocouple ou un pyromètre. 
I.5.5.1.3. Le type de courant. 
Le courant peut être continu ou pulsé en fonction de l’effet souhaité, indépendamment du mode de 
chauffage retenu.  
Deux exemples de courbes de température, de puissance délivrée par la machine, de tension et 
d’intensité en fonction de la température pour respectivement un cycle mené avec un courant 
continu, Figure I.36, et un cycle mené avec un courant pulsé de 2ms de séquence "ON", 1ms de 
séquence "OFF" répétées 12 fois avec une extra-pause de 6ms, Figure I.37, il peut être noté de la 
manière suivante 2-1-12-6. La figure I.38 permet de comparer les courbes de puissances délivrées 
pour les deux cas.  
 
 
Figure I.36. Exemple de cycle avec un courant continu. Evolution de la température, de la puissance délivrée 


































































Figure I.37. Exemple de cycle avec un courant pulsé. Evolution de la température, de la puissance délivrée (%), 
de l’intensité et de la tension en fonction du temps 
 
Comme le montre la Figure I.38, les courbes de puissance obtenues pour les cycles réalisés avec un 
courant continu et un courant pulsé sont différentes. La puissance utilisée* dans le cas d’un cycle 
mené avec des pulses (2-1-12-6) est clairement plus élevée (72%) que pour un cycle mené avec un 
courant continu (45%). 
*Il faut bien réaliser que pour obtenir la même température, avec le même ensemble outillage – échantillon 
(Figures I.36 et I.37), la puissance utilisée par la machine est plus faible si le courant est continu que si le 
courant est pulsé. Lorsque l’ensemble outillage-échantillon sollicitera beaucoup la machine en puissance, il y 
aura donc intérêt à travailler en courant continu. 
 
 
Figure I.38. Comparaison des puissances délivrées pour des essais menés respectivement avec un courant 
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I.5.5.1.4. Les PID. 
Les valeurs des PID sont fixées avec pour principal but de suivre la consigne programmée. Les valeurs 
de P et de I permettent de modifier, respectivement, l’amplitude et la périodicité des oscillations de 
puissance et, par conséquent, de température. Bien souvent, il est indispensable de rechercher les 
PID pour toute nouvelle série de frittage et, pour ce faire, plusieurs cycles sur le même échantillon 
(fritté ou partiellement fritté) sont nécessaires. 
I.5.5.2. Le cycle de température. 
I.5.5.2.1. La ou les rampe(s) de montée en température. 
Les montées en température peuvent être programmées. Selon les dimensions des échantillons, il 
est possible d’atteindre des rampes allant jusqu’à 900°C/min. Selon l’effet recherché une ou 
plusieurs rampes successives peuvent être prévues. Une rampe rapide dans une gamme de 
température donnée peut être nécessaire, par exemple, pour limiter la formation d’intermétalliques, 
souvent néfastes. Au contraire une rampe de montée en température réduite peut être 
indispensable pour obtenir une température homogène en tout point et ainsi réduire voire éliminer 
l’overshot. 
I.5.5.2.2. La durée du palier en température. 
La durée du palier de température est souvent ajustée en vue d’atteindre l’équilibre thermique au 
sein de l’échantillon. Elle peut être allongée ou raccourcie pour améliorer le taux de densification et 
homogénéiser la microstructure.  
I.5.5.2.3. Le refroidissement 
En fin de palier, la pression et/ou le chauffage peuvent être coupés; l’échantillon refroidit alors de 
façon naturelle. Toutefois, il est possible d’effectuer un refroidissement contrôlé, sous vide ou sous 
une atmosphère, en programmant la rampe souhaitée. 
I.5.5.3. La programmation d’un cycle de pression 
L’application de la pression et le cycle de pression sont totalement indépendants du cycle de 
température. Toutefois, il faut se rappeler qu’une pression minimale est nécessaire pour 
entreprendre un quelconque cycle de température (voir §1.5.2). La pression nominale peut quant à 
elle être appliquée à froid, par une pré-compaction avant le chauffage ou alors appliquée lors du 
cycle. Elle peut être appliquée lors d’un palier en température ou alors être augmentée en parallèle 
de la température. 
Le relâchement de la pression peut également avoir lieu à haute température mais chauffage coupé, 
au cours du refroidissement voire même dès le retour à l’ambiante. Le type de relâchement peut 
avoir un impact sur les pièces frittées notamment pour les céramiques. En effet, un relâchement de 
la pression à chaud permettra dans certains cas de libérer les contraintes et donc de limiter la 
fissuration des pièces et des outillages au cours du refroidissement.  
I.5.5.4. Le choix de la nature de l’atmosphère. 
Dans le cas général, les cycles sont réalisés sous vide, cependant dans certains cas, il peut s’avérer 
nécessaire de travailler sous atmosphère "réductrice" (hydrogène pur ou argon hydrogéné). 
L’utilisation de l’argon ou de l’azote est également possible. En revanche, notre équipement ne 
permet pas, pour l’instant, de travailler en atmosphère "oxydante". 
I.5.6. Le suivi d’un cycle de frittage 
Une fois le cycle lancé, l’ensemble des paramètres reste contrôlable manuellement. Les valeurs de 
PID notamment sont modifiables pour améliorer la régulation. L’enregistrement des différents 
paramètres se fait en direct et est visible à l’écran, ce qui permet d’ajuster les cycles en fonction de 
l’évolution des différentes courbes. 
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I.5.6.1. Les situations rencontrées 
I.5.6.1.1. Impossibilité de mener à bien le cycle prévu 
Pour certains essais, on peut être confronté aux limites de l’équipement ce qui nécessite soit un arrêt 
du cycle soit une adaptation en direct. Les causes possibles, qui peuvent même être cumulées, sont 
les suivantes :  
- (i) Le cycle utilise la totalité de la puissance de la machine et n’arrive pas à atteindre la 
température programmée, 
- (ii) Le système mis en place (échantillon et outillage) et les conditions retenues causent la 
surchauffe des transformateurs et/ou des pistons de compression, 
- (iii) Les dimensions de la pièce frittée et de l’outillage posent un problème de régulation en 
température ce qui entraîne de fortes oscillations du courant délivré et de la température. 
- (iv) La surface prévue pour le passage du courant, c’est-à-dire le diamètre de l’échantillon, 
par rapport au volume d’outillage à chauffer est insuffisante. 
I.5.6.1.2. Intervention de l’opérateur sur le programme 
Pour éviter un arrêt du cycle en cours, il est possible, dans certains cas, d’intervenir manuellement 
sur le programme, en particulier dans les cas suivants: 
- (i) lorsque la puissance machine est de 100% et qu’un décrochement de la température de 
contrôle par rapport à la température de consigne est observé. Il peut cependant être 
possible de mener le cycle à son terme. Il s’agit de modifier la séquence de pulses de courant 
afin de permettre à la machine d’être dans sa configuration la plus avantageuse pour la 
transmission de puissance. Si ce n’est pas déjà le cas, il est possible de programmer la 
machine pour délivrer un courant constant. Il est donc important, avant de réaliser un cycle, 
d’estimer la température maximale possible en fonction des dimensions de la pièce, des 
dimensions de l’outillage et de la rampe de montée en température. Ceci est souvent 
observé lors d’un essai dilatométrique. 
- (ii) Le dimensionnement des outillages est un paramètre important qui ne peut plus être 
retouché après le départ du cycle. Cependant, il est possible de modifier la rampe de montée 
en température et les pulses de courant, ce qui peut permettre de mener l’essai jusqu’à son 
terme. 
- (iii) Ce problème est plus particulièrement rencontré pour des échantillons de hauteur 
élevée. Dans le souci d’avoir une température la plus homogène possible sur l’ensemble de 
l’échantillon, la régulation doit être faite à la mi-hauteur de celui-ci notamment pour 
conserver un système symétrique de part et d’autre du point de mesure. La puissance 
délivrée au niveau du piston de compression supérieur est donc prise en compte par le 
système de régulation avec un laps le temps qui ne permet pas, même pour des rampes 
faibles, d’éviter les oscillations de puissance et de température. Il est donc nécessaire de 
réduire au maximum la distance entre la source de chaleur et le point de mesure de la 
température ; pour ce faire, il est possible de re-calibrer la température et de travailler 
majoritairement en puissance constante. Avant de lancer un cycle, Il est utile d’estimer la 
faisabilité en tenant compte de ce dernier point. 
I.5.6.2. Enregistrement des données 
L’ensemble des données associées à un cycle de frittage sous charge en présence d’un courant 
électrique est enregistré. Un exemple de graphique donnant l’évolution de la température, du retrait 
et de la dérivée en fonction du temps est donné Figure I.39, alors que les paramètres en relation avec 





Figure I.39. Courbes de données de sortie SPS permettant de voir l’évolution de la température, du retrait et de 
la dérivée du retrait en fonction du temps 
 
Figure I.40.Courbes de données de sortie SPS permettant de voir l’évolution de la force, de la puissance, de la 
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I.5.6.3. Démoulage de l’échantillon. 
Après refroidissement total, l’échantillon est démoulé à l’aide d’une presse manuelle. Après un 
sablage et/ou un polissage, pour faire face au problème de collage du papyex et à l’éventuelle fusion 
de l’un des constituants, une première mesure de la densité peut être réalisée. 
I.6. Conclusion 
Quels que soient les problèmes non encore maîtrisés et quelle que soit la méconnaissance encore 
grande des phénomènes impliqués dans le frittage SPS, il est aujourd’hui indéniable que l’utilisation 
du frittage SPS autorise des performances exceptionnelles comme une forte limitation de la 
croissance des grains, la réalisation de pièces à gradients de toutes sortes et enfin, la possibilité de 
réaliser des assemblages sans apport de matière. 
Le nombre de paramètres à fixer avant et éventuellement pendant un cycle SPS est important. La 
bonne maitrise d’un cycle SPS demande une bonne connaissance de l’impact d’un grand nombre de 
paramètres pour lesquels les effets peuvent être cumulés.  
Le prochain chapitre est consacré à l’étude de l’influence de ces différents paramètres pour maîtriser 
la microstructure des matériaux frittés ; le nickel est pris come matériau métallique de référence. La 
maîtrise de la microstructure, indépendamment des dimensions de l’échantillon, nous a imposé de 
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 Ce chapitre traite de l’influence des paramètres SPS en vue de maîtriser la microstructure de pièces 
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à fritter et, ce, sur un cycle de frittage
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d’annuler les gradients thermiques 
proposons, via une méthode 
dimensionnement de l’outillage lors d’un changement d’échelle avec pour objectif de conserver 
l’homogénéité thermique.  
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A partir d’une telle courbe (Figure II.1), une "fenêtre" de frittage est déterminée. La sélection de 
cette température est souvent délicate puisque une température trop élevée peut favoriser le 
grossissement des grains et ainsi limiter la densification mais également modifier les propriétés 
mécaniques finales des pièces. Toutefois une température plus basse peut engendrer un taux de 
densification trop faible. L’étude de l’effet du temps de maintien en température, de la pression et 
de la rampe de montée en température, à une température intermédiaire, peut permettre 
d’améliorer le taux de densification tout en conservant des grains de tailles plus faibles. 
II.1.2. Effet des paramètres classiques sur le frittage 
L’ensemble des paramètres d’une machine SPS influence le cycle et les propriétés finales de 
l’échantillon fritté. Nous nous sommes intéressés, plus particulièrement, à l’influence des paramètres 
dits classiques tels que la température, la contrainte uniaxiale, la rampe de montée en température 
et le temps de palier sur le frittage d’une poudre conductrice de nickel. Dans le but de comparer le 
comportement des matériaux conducteurs à celui des matériaux isolants, nous nous sommes 
également intéressés au frittage d’une poudre isolante d’alumine. Enfin pour aborder le 
comportement au frittage à haute température, l’étude d’une poudre conductrice de carbure de 
tungstène a été envisagée. 
II.1.2.1. Effet des différents paramètres sur le frittage d’une poudre conductrice : le nickel 
Le travail de thèse de L. Minier a permis d’étudier l’influence de la température, de la rampe de 
montée en température et de la pression sur les densités relatives et les tailles de grains dans le cas 
d’une poudre conductrice de nickel. Cette étude a été menée sur des échantillons de 15mm de 
diamètre et de 5mm d’épaisseur. La température a été mesurée à l’intérieur d’un trou percé dans la 
matrice, à mi-hauteur, par un thermocouple et à quelques millimètres du bord de l’échantillon. Ces 
différents essais ont été menés sur l’équipement du Max Planck Institute de Dresden (Y. Grin) sur 
une machine de marque Sumitomo et de type SPS 515S (Minier, 2008). Les Figure II.2 et Figure II.3 
montrent l’évolution de la densité, de la taille des grains en fonction de la température pour 
différentes contraintes (30, 50 et 70MPa) et pour deux rampes de température (50 et 200°C/min).  
 
Figure II.2.Evolution de la densité relative et de la taille de grains des échantillons de nickel en fonction des 
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Figure II.3. Evolution de la densité relative et de la taille de grains des échantillons de nickel en fonction des 
paramètres de frittage pour une rampe de 200°C/min. (Minier, 2008) 
 
II.1.2.1.1. Analyse des résultats et interprétations 
A partir de ces différentes études, l’objectif a été de déterminer l’effet de différents paramètres sur 
la microstructure. La densification de la poudre de nickel est augmentée lorsque la température et la 
pression sont augmentées. Au delà de 750°C, une forte croissance granulaire est observée. On peut 
considérer qu’une diminution de la rampe permet d’améliorer la densification avant 750°C; l’effet est 
moins marqué au-delà.  
Concernant la taille de grains, au-delà de 750°C, elle est considérablement augmentée. Les 
conditions optimales, dans ce cas, sont une température de 750°C et une pression maximale qui est 
de 70MPa dans le cas d’un outillage en graphite mais qui peut être ajustée en fonction de la nature 
du matériau utilisé pour l’outillage. 
II.1.2.2. Effet des différents paramètres sur le frittage d’une poudre isolante : l’alumine 
L. Minier, a également, dans le cadre de sa thèse (Minier, 2008), étudié l’influence de la température, 
de la rampe de montée en température et de la pression sur les densités relatives et les tailles de 
grains dans le cas du frittage d’une poudre isolante, l’alumine (Baikowski, BMA15). Cette étude a été 
menée sur des échantillons de 15mm de diamètre et de 5mm d’épaisseur. La température a été 
mesurée via une visée pyrométrique dans un trou percé dans la matrice. Deux rampes ont été 
étudiées ; une première rampe de montée en température de 50°C/min est présentée Figure II.4 et 
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Figure II.4. Evolution de la densité relative et de la taille de grains des échantillons d’alumine en fonction des 
paramètres de frittage pour une rampe de 50°C/min (Minier, 2008) 
 
Figure II.5. Evolution de la densité relative et de la taille de grains des échantillons d’alumine en fonction des 
paramètres de frittage pour une rampe de 200°C/min (Minier, 2008) 
 
II.1.2.2.1. Analyse des résultats et interprétations. 
A partir de 1200°C, pour une pression de 50MPa, et de 1250°C, pour une pression de 30MPa, les 
échantillons élaborés ont une densité de 99% indépendamment de la rampe choisie (50°C/min ou 
200°C/min). Pour des températures supérieures à 1250°C, une croissance des grains est observée, 
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On observe également un effet de la pression sur la densité et la taille des grains. La pression, à faible 
température (≤ 1100°C), améliore la densité obtenue sans croissance des grains. A partir de 1200°C,  
la taille des grains est fortement augmentée alors que la densité n’évolue que très peu.  
Dans le cas de cette poudre isolante, pour les faibles températures, la pression permet d’améliorer la 
densité sans influencer la taille de grains et, cela indépendamment, de la rampe de montée en 
température. Pour des températures plus élevées, à partir de 1200°C, une augmentation de la 
pression, de 30 à 50MPa, modifie peu la densité alors qu’elle augmente la taille des grains (de 0,3µm 
à 0,6µm).  
Une température de 1250°C avec la contrainte la plus faible (30MPa) donne un échantillon dense à 
petits grains (petits par rapport à la taille des grains de départ (0,5µm). 
En revanche, à partir de 1250°C, une dédensification est observée. Celle-ci peut vraisemblablement 
être expliquée par une croissance anisotrope et exagérée des grains qui engendre l’apparition de 
pores (Cha, 2003).  
 
Les deux exemples précédents concernent des températures de frittage qui restent faibles pour le 
procédé SPS. En effet, les poudres de nickel et d’alumine se frittant à, respectivement, 750°C et 
1250°C, un troisième exemple traitant du frittage à plus haute température (~2000°C) dans le cas 
d’une poudre de carbure de tungstène a été envisagé pour compléter cette étude. 
II.1.2.3. Effet de la température sur le frittage d’une poudre de carbure de tungstène.  
Cet exemple, mené à des températures plus élevées, est donc apporté par l’étude du frittage d’une 
poudre de carbure de tungstène sans cobalt pour la réalisation de pièces de 40mm de diamètre et de 
5mm d’épaisseur. Le cycle est composé d’une rampe de montée en température de 50°C min-1 
jusqu’à 700°C, d’un palier de 15 minutes à cette température, puis de l’application de la pression de 
40MPa en une minute et enfin d’une montée en température de 50°C min-1 jusqu’à la température 
de frittage. Les différentes températures retenues ont été respectivement 1150, 1250, 1350, 1450, 
1550, 1650 et 1750°C et 1900°C. Le refroidissement a été libre en coupant l’alimentation électrique 
et en relâchant la pression. Les densités ont été mesurées par poussée d’Archimède. Les tailles de 
grains ont été déterminées par relevés statistiques sur des clichés de microscopie électronique à 
balayage à partir de 100 grains. La Figure II.6 montre l’évolution de la taille de grains et de la densité 
en fonction de la température. 
 
Figure II.6.Evolution de la densité relative et de la taille de grains d’échantillons de carbure de tungstène en 
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II.1.2.3.1. Analyse des résultats et interprétations. 
On observe une augmentation de la taille des grains et de la densité quand la température est 
augmentée. Le maximum de densification est atteint à partir de 1650°C, cependant au-delà de 
1750°C, une diminution de la densité ainsi qu’une augmentation de la taille des grains sont 
observées. Une comparaison des clichés de microscopie électronique à balayage des échantillons 
frittés à 1650°C et 1900°C (Figure II.7) montre clairement cette augmentation de taille des grains.  
 















Figure II.7.Comparaison de clichés MEB présentant l’effet de la température sur les croissances exagérées de 
grains 
 
La dédensification observée, à partir de 1650°C, peut être expliquée comme, indiqué précédemment, 
par le grossissement anormal (croissance exagérée) des grains qui génère des pores et qui entraîne 
une baisse de la densité (Cha, 2003). 
II.1.2.4. Conclusion  
Il est nécessaire de distinguer le frittage de matériaux conducteurs, pour lesquels le chauffage se fait, 
au moins en partie, par le matériau lui-même par effet joule, et le frittage de matériaux isolants, pour 
lesquels l’échauffement se fait par la matrice et les pistons par transfert thermique.  
A première vue, le frittage des différentes poudres, qu’elles soient conductrices ou isolantes, montre 
une évolution de la densité et de la taille des grains qui est équivalente et qui est typiquement 
observée lors d’un frittage traditionnel. 
Une première zone, pour des températures plus basses que la température de frittage, est observée. 
La consolidation a lieu sans impact marqué sur la taille des grains et avec des taux de densification 
inférieurs à 90%, 
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Une seconde zone, autour de la température de frittage, est marquée pas une augmentation de la 
densité avec une croissance des grains acceptable,  
 Et enfin, une troisième zone, à des températures plus élevées que la température de frittage 
retenue, pour laquelle une croissance beaucoup plus significative de la taille des grains sans une 
augmentation concomitante de la densité est constatée. Dans certains cas, une croissance exagérée 
des grains, entraînant une dédensification, peut être observée. 
En conclusion, nous pouvons dire que la machine SPS est une excellente machine à fritter ; il est en 
effet possible de fritter tout type de matériaux. De plus la grande rapidité de cette technique permet 
la réalisation de plusieurs essais de frittage par jour. En fonction du volume des pièces et de la 
température de frittage, il est possible de conduire de 5 à 15 frittages par jour. De plus la rapidité de 
ce procédé permet, par rapport à d’autres techniques de frittage plus classiques, de limiter 
drastiquement la croissance des grains tout en obtenant d’excellents taux de densification.  
II.1.3. Qu’en est-il de l’homogénéité microstructurale sur ces pièces de petites 
dimensions ? 
Le but de cette étape a été de comparer l’évolution de la taille de grains entre le centre et le bord de 
pièces frittées, de petites dimensions, d’un matériau conducteur, le nickel, fritté dans le cadre de la 
thèse de L. Minier (Minier, 2008). L’alumine a également été étudiée à titre de comparaison pour les 
matériaux isolants.  
Le tableau de la Figure II.8 présente les tailles de grains au bord et au centre déterminées au MEB 









épaisseur hauteur homogène oui/non 





10 27 8,5 50 oui 13/15 
15 30 7,5 50 oui 12/14 
Isolant 
(Alumine) 
10 27 8,5 50 non 4,8/2,1 
15 30 7,5 50 non 2,2/1,4 
Figure II.8. Tableau donnant la taille de grains au bord et au centre de pièces de nickel et d'alumine de petites 
dimensions. L’épaisseur des pièces est de 5mm (Minier, 2012) 
 
Comme attendu, le frittage d’une poudre conductrice est différent du frittage d’une poudre isolante 
lors de l’utilisation d’une machine SPS. De plus, l’homogénéité microstructurale, en prenant toutes 
les précautions nécessaires, dans le cas d’un matériau conducteur de géométrie simple est 
quasiment obtenue à chaque fois, ce point sera discuté dans la suite du mémoire. En revanche, pour 
un matériau isolant, la conclusion n’est pas aussi évidente. Il est alors indispensable de déterminer 
les sources d’inhomogénéité. Toutefois, compte tenu de la faible épaisseur des pièces (5mm), la 
distribution des contraintes est souvent négligée par rapport à celle de la température sur la 
microstructure. Il est donc nécessaire d’obtenir une bonne homogénéité thermique pour espérer 
avoir une bonne homogénéité microstructurale. 
II.1.3.1. Illustration par la simulation de l’homogénéité thermique pour des pièces de 
petites dimensions. 
Les essais qui ont permis d’acquérir la maîtrise des microstructures sur des disques de 10 et 15 mm 
de diamètre et 5 mm d’épaisseur ont été réalisés à Dresde sur une machine de petite dimension SPS 
syntex 515S de marque Sumitomo (Minier, 2008). Cependant, pour valider les simulations mises en 
place pour évaluer la distribution de température au sein de ces petits échantillons, il est 
indispensable de reproduire les conditions SPS établis à Dresde sur notre équipement HPD 125 de 
 marque FCT. Malheureusement, la force minimale applicable de 20
engendre une contrainte sur les outillages trop élevée (
envisageable pour notre équipement est de 20 mm de diamètre si les outillages sont en carbone 
graphite. Ainsi, pour aller vers l’élaboration
simulation a été engagée à partir de calculs 
pour ce diamètre de 20mm. L’épa
des dimensions choisies comme référence dans ce travail
50mm de diamètre et 10mm d’épaisseur
des phénomènes pouvant accompagner un changement de machine ava
changement d’échelle.  
Pour l’ensemble des résultats de simulation,
suite, les conditions retenues sont une température de frittage de 750°C régulée par thermocouple,
une rampe de 50°C/min et une contrainte de 70MPa
cadre de la thèse de L.Minier (Minier, 2008
La Figure II.9 présente l’échelle de température pour l’ensemble des simulations 
suite de ce chapitre. L’outillage utilisé 
d’épaisseur, aussi bien pour une poudre conductrice que pour une poudre isolante, 
présentant un diamètre externe
33mm et sont percés mais non débouchant.
 
Figure II.9. Echelle de température
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Dans le cas du disque de nickel, un écart de température de +1°C entre le centre et le bord est 
observé. Un écart de température de +1,7°C entre le centre et le bord a été mis en évidence dans le 
cas d’un disque d’alumine. Dans les deux cas, l’écart de température est trop faible pour être 
distingué à partir l’échelle de couleur choisie. 
Les écarts entre les deux résultats de simulation, pour l’échantillon conducteur comme pour 
l’échantillon isolant, sont faibles et quasiment similaires.  
L’inversion de température, entre le centre et le bord, habituellement considérée entre un matériau 
isolant et un matériau conducteur, n’est pas observée dans le cas de l’alumine (le cœur est donné un 
peu plus chaud que le bord); ce résultat est lié au comportement d’un isolant qui dépend pour 
beaucoup des caractéristiques géométriques de l’outillage (pistons et matrice) mais aussi de la taille 
de l’équipement. Ce point sera discuté par la suite. 
 
II.2. Les changements de machine et d’échelle 
II.2.1. Changement de machine. Premier essai de re-calage 
Les changements d’échelle peuvent être accompagnés, selon la taille des pièces visées, d’un 
changement de machine. C’est clairement la problématique rencontrée au cours de ce travail. Après 
le travail de simulation réalisé au préalable, pour appréhender le changement de machine, le 
changement d’échelle va être principalement mené, sur une poudre de nickel avec comme 
dimensions références pour l’échantillon fritté : 50 mm de diamètre et 10 mm d’épaisseur. 
L’outillage de référence, en graphite de nuance 2333 commercialisé par Mersen, est constitué de 
deux pistons de 50mm de diamètre et 33mm de hauteur, d’une matrice de 50mm de diamètre 
interne, 100mm de diamètre externe et 50mm de hauteur.  
Toutefois, la grande majorité des essais a été effectuée sur notre machine (FCT system, HPD 125). 
Lorsque des essais ont dû être effectués sur d’autres machines, la précision sera apportée au coup 
par coup. 
II.2.1.1. Essai selon la condition SPS dite de référence 
Un premier essai a été réalisé à partir d’une condition dite de référence. Il s’agit d’un essai utilisant le 
mode de chauffage régulé par un thermocouple. Une étape de réglage des PID a été nécessaire afin 
d’aboutir à un suivi de température en accord avec la consigne. 
La Figure II.11 montre l’évolution de la température mesurée permettant la régulation qui est 




Figure II.11. Courbe montrant l'évolution en fonction du  temps de la température, du déplacement et de la 
dérivée du déplacement lors du frittage d'un échantillon de nickel de 50mm de diamètre et de 10mm 
d'épaisseur pour un chauffage régulé par un thermocouple 
 
II.2.1.2. Essai avec une rampe rapide 
Un essai a été réalisé avec le mode de chauffage en puissance constante, d’une part, car il ne 
demande pas un ajustement spécifique des PID, seule une estimation de la puissance pour atteindre 
la température visée est nécessaire et, d’autre part, car cela permet d’éviter les oscillations de 
puissance et donc d’avoir une évolution asymptotique de la température en vue de modéliser l’essai. 
Dans le cadre de la thèse de C. Wolff, une poudre de nickel micronique (Alfa Aesar (3-7 µm)) a été 
frittée pour obtenir un échantillon de 50mm de diamètre et de 10mm d’épaisseur. Les conditions de 
frittage retenues pour ce cycle sont un chauffage en puissance constante jusqu’à 900°C, sans palier, 
avec une contrainte de 70MPa. La température de 900°C a été choisie afin d’éviter un palier en 
température, généralement à 750°C, tout en assurant une densité supérieure à 98%. Le choix de 
travailler sans palier de maintien en température a été fait afin d’éviter les zones de transition en 
modélisation, car celles-ci apportent une imprécision au niveau de la zone de raccordement 
"montée-palier" (Wolff, 2011). 
 
  
a) Bord de l’échantillon de nickel. 
Taille de grains comprise entre 20 et 25µm 
b) Micrographie au centre de l’échantillon. 
Taille de grains comprise entre 30 et 35µm. 
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Les micrographies présentées Figure II.12 montrent une évolution de la taille des grains entre le bord 
et le centre du disque similaire à ce qui est classiquement observé dans le cas d’un matériau 
conducteur; les grains sont plus fins à la périphérie qu’au cœur de l’échantillon. Comme cela a déjà 
été dit, ce résultat est tout à fait cohérent avec le comportement d’un échantillon conducteur dans 
une machine SPS ; celui-ci est en grande partie chauffé sous l’action de son propre effet Joule, il est 
donc plus chaud à cœur qu’à sa périphérie. Nous reviendrons plus largement sur ce point 
ultérieurement.  
Cependant, comme expliqué par C. Wolff (Wolff, 2011), une corrélation entre les tailles de grains et 
la distribution en température n’est pas directe car on peut imaginer lors du chauffage que la 
température au centre soit supérieure à celle du bord puis que cette distribution soit inversée au 
cours du temps. Pour cette raison, l’essai présenté a été réalisé avec une puissance constante ce qui 
permet d’éviter les oscillations de puissances et donc d’avoir une évolution asymptotique de la 
température. La simulation de cet essai a permis de vérifier que l’évolution de la température est 
conservée durant le frittage. Ainsi pour ce cycle, le centre est toujours plus chaud que le bord. On 
peut donc dire que le gradient thermique est à l’origine de la différence de microstructure, 
renforçant ainsi la corrélation homogénéité thermique et homogénéité microstructurale. En effet, 
l’essai montre un gradient de microstructure entre le bord et le centre en raison d’un mauvais 
contrôle de la température, entre le centre et le bord de la pièce, lors du cycle de frittage.  
La Figure II.13 montre les données de sorties SPS pour suivre les variations des différents paramètres. 
On remarque clairement une montée en température composée de deux étapes : 
- Une première comprise entre 20°C et environ 500°C pour laquelle une rampe de montée en 
température avoisinant 650°C/min est obtenue, 
- une seconde comprise entre 500°C et 900°C avec une rampe de montée en température de 
100°C/min. 
Pour ce type de rampe de montée en température élevée la possibilité d’homogénéiser l’échantillon 
est d’autant plus difficile en l’absence de palier de maintien.  
 
Figure II.13. Courbe montrant l'évolution en fonction du  temps de la température, du déplacement et de la 
dérivée du déplacement lors du frittage d'un échantillon de nickel de 50mm de diamètre et de 10mm 
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64 
 
II.2.1.3. Etude du changement de machines 
L’objectif est de comparer les trois machines disponibles (CEMES à Toulouse, MECACHROME à 
Vibraye et notre équipement) dans le cadre du programme ANR IRIS (ANR-08-CP2D-IRIS, 2008-2012). 
Il s’agit, d’une part, d’utiliser une machine "grands échantillons" (SPS Syntex 9-40, diamètre max. 
300mm, Mecachrome) à partir des conditions SPS établies avec une machine "petits échantillons" 
(SPS Syntex 2080, diamètre max. 80mm, CEMES) et, d’autre part, l’utilisation d’une machine 
"échantillons intermédiaires" (HPD 125, diamètre max. 150mm, ICB) mais surtout commercialisée 
par la société FCT System GmbH. 
Ce travail repose sur la mise en œuvre du frittage pour une poudre de TiAl autour de la température 
du transus α (Figure II.14) prise comme marqueur interne.  
 
Figure II.14. Diagramme de phase de l'alliage TiAl et clichés obtenus par microscopie de part et autres du 
transus (Voisin, 2013) 
 
La température de transus α a été mesurée à 1335°C à l’ONERA par traitements thermiques dans le 
cadre de cette étude. Les trois équipements permettent de couvrir des tailles de pièces comprises 
entre 8 et 300mm.  
Lors de la mise en œuvre du frittage SPS, une des difficultés est de connaître la température réelle 
aussi bien en surface qu’au cœur de l’échantillon et, ceci, est d’autant plus important lorsque les 
dimensions (diamètre et hauteur) de l’échantillon sont augmentées. En effet, les systèmes de mesure 
(thermocouples ou pyromètres) donnent la température en un point (ou plusieurs) de la matrice. 
Ainsi, un étalonnage et une comparaison des trois machines SPS ont été effectués en déclenchant la 
transformation α−>γ,α dont la signature est la formation d’une structure lamellaire à gros grains.  
Pour comparer les différents équipements de frittage SPS, un protocole expérimental commun a été 
établi entre les différents groupes. Les essais ont été effectués via l’utilisation d’outils en carbone 
graphite 2333, dit "maquette" standard et nommée PNF2, délivrés par la société MERSEN (Carbone 
Lorraine). Ils sont composés d’une matrice  (Øext = 70 mm / Øint = 36,4 mm (0;+0,5)  / h = 60 mm), 
percée latéralement (Ø = 1,8 mm, profondeur = 3 mm) au milieu de la hauteur de la matrice et de 
pistons (Ø = 36mm (-0,05 ; 0) / h = 32,5 mm). La régulation du cycle thermique est effectuée au 
niveau de ce trou en utilisant un pyromètre dit "frontal" placé perpendiculairement à l’axe des 
électrodes. Afin de limiter les pertes thermiques par radiation, la matrice a été entourée par une 
feutrine en graphite (un tour, épaisseur égale à 10 mm). Une encoche a été réalisée sur celle-ci afin 
de permettre l’acquisition de la température au niveau du trou dans la matrice. Afin d’éviter le 
collage de la poudre Ti48Al48Cr2Nb2 (issue du même lot B482) sur les outils en carbone graphite, la 
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poudre a été confinée entre des feuilles de papyex (e = 0,2 mm) : une feuille placée entre la poudre 
et la matrice et deux disques placés entre la poudre et chacun des pistons. De plus, un spray de 
nitrure de bore (BN1012) a été pulvérisé sur la surface des disques en contact avec la poudre.  
La Figure II.15 rassemble les microstructures obtenues pour un même point sur des échantillons 
frittés sur les trois machines entre 1200 et 1300°C. Rappelons que ces températures sont celles 
déterminées par le pyromètre radial. Cette figure montre qu’il existe une différence entre les 
différentes machines. Toutefois, comme cet écart est faible, les changements d’échelle d’une 
machine à l’autre sont donc plus facilement envisageables. 
 
 
Figure II.15. Synthèse des microstructures obtenues pour un même point dans les matériaux frittés et, ce, pour 
les trois machines et pour des températures (mesurées par le pyromètre) situées entre 1200 et 1300°C 
 
Sur les trois machines, deux expériences à 25°C d’écart autour du transus ont été menées avec 
l’obtention, au centre de l’échantillon, d’une structure lamellaire pour la plus haute et d’une 
structure non lamellaire pour la plus basse, qui s’avère être de type duplex. Cela indique que le 
transus est franchi au cœur de l’échantillon entre ces deux températures. Pour chaque pastille 
obtenue, la microstructure a été également caractérisée en périphérie dans le but d’évaluer les 
gradients de microstructures associés aux gradients thermiques. 
De plus, pour chaque expérience, ont été relevées les températures maximales mesurées par le 
pyromètre (TMP) afin de s’affranchir de sous-estimations dues à un dépassement de la consigne 
(overshot).  
Finalement, il a été considéré que le transus est franchi lorsque le point visé par le pyromètre 
extérieur est à une température TTP égale à la moyenne entre les deux valeurs maximales TMP pour 
les deux expériences à 25°C d’écart. 
Le tableau présenté dans la Figure II.16 répertorie les différents résultats. 
Par conséquent, la correction à apporter aux températures mesurées par le pyromètre pour 
connaitre la température à cœur de l’échantillon a été définie. 
Cette correction est de 60 °C sur la machine du CEMES, de 46°C sur la machine de Mécachrome et de 
92°C pour notre équipement. Cependant, cette correction n’est valable que pour des pastilles de 36 
 
Comparaison des microstructures = f(T(°C), machines de frittage flash)
CEMES  (SPS-SYNTEX 2080) MECACHROME (SPS-SYNTEX 9.40 MK-VIII) ICB  (FCT HPD 125)
γ























Bord de la pastille:
Duplex: γ + lamellaire
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mm de diamètre, avec feutrine. Le comportement différent de notre équipement doit s’expliquer, au 
moins pour partie, par la forme conique monobloc des spacers et par la nature différente des 
électrodes (acier et CuBe au lieu d’inconel). 
 
Machines 
Moyennes du palier (2 min) 
Tcons TMP TTP 
Microstructures 
Tens.(V) Int. (A) Puis.(W) à cœur au bord 
CEMES 
3,65 2611,0 9530,2 1250 1267 
1275 
Duplex Biphasée  
3,64 2626,2 9559,4 1275 1282 Lam. Duplex 
MK 
2,83 4051,6 11466,0 1275 1278 
1289 
Duplex Biphasée 
2,90 4204,0 12191,6 1300 1300 Lam. Lam. 
ICB 
4,87 2882,7 14038,7 1225 1231 
1243 
Duplex Biphasée 
5,08 3184,0 16187,5 1250 1255 Lam. Lam. 
Figure II.16. Tableau récapitulant l’ensemble des résultats obtenus sur les trois machines (Voisin, 2013) 
 
En conclusion, ce travail montre clairement que la différence entre les machines n’est pas un 
paramètre limitant, seuls de petits ajustements intrinsèques aux machines sont à prévoir. 
II.2.1.1. Conclusion 
Tout d’abord, il est important et rassurant de noter que la problématique du changement de 
machine n’est pas un paramètre limitant. Ces premiers résultats confirment également la relation 
existant entre l’homogénéité thermique et l’homogénéité microstructurale.  
La rampe de montée en température et le temps de palier sont des paramètres importants pour 
éviter les gradients thermiques. Cependant la recherche de l’homogénéité thermique ne doit pas se 
faire au détriment des propriétés de l’échantillon (des rampes rapides peuvent, par exemple, limiter 
la formation d’intermétalliques et donc la réduction de la rampe de montée en température ne peut 
pas se faire dans ces gammes de température). 
II.2.2. A la recherche de l’homogénéité thermique  
La maîtrise de la distribution de température inhérente au SPS est indispensable. Ainsi, la simulation 
a été envisagée pour identifier les différents paramètres influençant l’écart de température entre le 
centre et le bord d’un disque. La recherche de cette homogénéité a été réalisée dans le cas du 
matériau conducteur pris comme référence dans ce travail, le nickel, mais également, dans un but de 
compréhension et de comparaison, dans le cas d’un matériau isolant, l’alumine. 
II.2.2.1. Influence du dimensionnement de l’outillage graphite 
Il s’agit de dimensionner l’ensemble matrice-pistons c’est-à-dire les hauteurs des pistons et de la 
matrice (Williams, 2006) ainsi que l’épaisseur de la matrice vont influencer la répartition thermique 
au sein de l’échantillon.  
Une augmentation de l’épaisseur de la matrice, dans le cas d’échantillon de 10mm de diamètre, 
réduit la taille des grains lors du frittage d'une poudre conductrice. Au contraire, elle favorise la 
croissance des grains dans le cas d'une poudre isolante. L’augmentation de l’épaisseur de la matrice 
permet d’obtenir l’homogénéité microstructurale dans le cas d’une poudre conductrice, ce qui n’est 
pas le cas pour une poudre isolante (Minier, 2012) et (Williams, 2006). 
Pour l’ensemble des résultats de simulation, dans le cas du nickel et de l’alumine, les conditions de 
frittage retenues sont une température de frittage de 750°C régulée par thermocouple, une rampe 
de 50°C/min et une contrainte de 70MPa. Les dimensions des échantillons ont été fixées à 50mm de 
diamètre et 10mm d’épaisseur.  
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II.2.2.1.1. Etude dans le cas d’une poudre conductrice : le nickel 
Un échantillon de nickel dense fritté à partir d’une poudre de distribution granulométrique 3-7 µm 
(Alfa Aesar) a été re-chauffé afin d’étudier l’effet des différents paramètres géométriques. A partir de 
la modélisation d’un essai référence, l’étude de l’effet de la variation dimensionnelle de l’outillage a 
été conduite par la méthode des éléments finis (Figure II.17). La hauteur des pistons, la hauteur de la 
matrice et enfin le diamètre extérieur de la matrice ont été changés, successivement, par simulation 
afin d’observer l’écart de température obtenu pour chaque situation et conclure quant à l’influence 
de chacun de ces paramètres dimensionnels. 
 
Référence 














    
T centre 771,0°C T centre 770,6°C T centre 781,2°C T centre 781,8°C 
T bord 755,7°C T bord 755,8°C T bord 759,3°C T bord 759,1°C 
Ecart 15,3°C Ecart 14,8°C Ecart 21,9°C Ecart 22,7°C 
Figure II.17. Etude par simulation de l'effet de différents paramètres dimensionnels de l'outillage sur la 
répartition de température dans un échantillon conducteur dense : cas du nickel 
On remarque clairement que dans le cas d’un échantillon conducteur le centre de l’échantillon est 
plus chaud que le bord.  
L’augmentation de la hauteur de la matrice ainsi que la diminution de l’épaisseur de celle-ci 
atténuent, visiblement, l’écart de température observé entre le centre et bord de l’échantillon, par 
contre, l’augmentation de la hauteur des pistons ne semble pas avoir d’influence sur le gradient 
thermique. 
La Figure II.18 qui présente la modélisation des lignes de courant pour une hauteur de matrice de 
50mm, est donnée à titre indicatif.  
 Figure II.18. Etude par simulation de 
nickel réalisé au sein d’une matrice de 50 mm de hauteur
 
La densité de courant au sein de l’échantillon est clairement plus élevée que
matrice. En revanche, les pistons sont plus chauds que l’échantillon. Ceci confirme bien le passage du 
courant par l’échantillon.  
II.2.2.1.2. Etude dans le cas d’une poudre isolant
Un échantillon d’alumine dense fritté à partir d’u
(BMA15, Baikowski), a permis d’étudier l’effet des différents paramètres géométriques lors du "re
chauffage" d’un tel échantillon. 
la variation dimensionnelle de l’outillage a été 
pistons, la hauteur de la matrice et enfin le diamètre extérieur de la matrice ont été 
successivement par simulation afin d’observer l’écart de température obtenu pour chaque situation 
et conclure quant à l’influence de chacun de ces paramètre
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T centre 744,8°C T centre 754,8°C T centre 729,3°C T centre 755,7°C 
T bord 751,6°C T bord 751,5°C T bord 752,2°C T bord 752,9°C 
Ecart -6,8°C Ecart 3,3°C Ecart -22,9°C Ecart 2,8°C 
Figure II.19. Etude par simulation de l'effet de différents paramètres dimensionnels de l'outillage sur la 
répartition de température dans un échantillon conducteur dense : cas de l’alumine 
 
Dans le cas d’un échantillon isolant une inversion de l’écart de température par rapport au cas d’un 
échantillon conducteur est observée; le bord de l’échantillon étant le point chaud, la matrice est 
donc considérée comme la partie chaude de l’outillage.  
On remarque que l’augmentation de la hauteur des pistons abaisse l’écart de température entre le 
centre et le bord de l’échantillon. Les valeurs positives obtenues peuvent-elles alors être le fait de 
l’erreur expérimentale ? 
L’augmentation de la hauteur de la matrice, de 30mm à 50mm, quant à elle, abaisse également cet 
écart de température de 16°C (passage de -22,9°C à -6,8°C). En effet, le passage d’une matrice de 
faible hauteur (30mm) à une matrice de hauteur plus élevée (50mm) permet d’avoir une surface 
d’échange plus grande entre les pistons et la matrice. Dés lors que la surface d’échange matrice-
pistons est plus importante que la section du piston, il est alors possible d’éviter un effet de "goulot 
d’étranglement" qui peut être à l’origine d’un échauffement plus important de la surface du piston 
qui est en contact avec la poudre d’alumine. Il s’agit d’une zone de turbulences en analogie à la 
mécanique des fluides. En éloignant cette zone de "turbulences" de l’échantillon, l’écart de 
température entre le centre et la périphérie de l’échantillon est réduit. La Figure II.20 qui présente la 
modélisation des lignes de courant pour des hauteurs de matrices de 30 et 50mm, montre bien que 
l’augmentation de la hauteur de matrice a pour conséquence une augmentation de la zone de 
contact pistons-matrice et de la zone d’étranglement des lignes de courant. Le point chaud 
 correspondant au changement de direction des lignes de courant, ou encore 
turbulences, est, dans le cas de la matrice l
la réduction de l’écart de température entre le centre et la périphérie de l’échantillon.
 
Echelle 
Figure II.20. Etude par simulation de l'effet de la hauteur de 
lors du frittage d’un échantillon d’alumine
 
Effet de l’épaisseur de la matrice
L’augmentation de l’épaisseur de la matrice a permis dans le cas présenté
homogénéité thermique. Cependant, un travail récent
montré que c’est une épaisseur de matrice optimale
radiation, une meilleure homogénéité thermique
température maximale (point rouge) et la température minimale (point bleu)  dans l’échantillon 
d’alumine pour différentes températures de frittage en fonction de l’épaisseur de la matrice.
 
Figure II.21. Résultat de la recherche d'une épaisseur optimale de matrice dans le cas du chauffage, à 1200°C, 
d'un échantillon d'alumine
Pour les résultats relatifs à l’exemple présenté, l’épaisseur optimale de la matrice 
Toutefois, cette valeur n’est valable que pour une condition de température donnée. La 
a plus haute, situé assez loin de l’échantillon
  
Matrice de hauteur 
30mm 
Matrice de hauteur 
50mm
la matrice sur la distribution des lignes de courant
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, d’obtenir une meilleure 
 mené, par simulation,
 qui induit, malgré les pertes par conduction et 
 (Figure II.21). Cette figure donne respectivement, la 
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doit être de 12mm. 
Figure II.22 
 montre, par simulation, que lorsque la te
diminue. En outre, il faut savoir que cette valeur optimale ne tient compte que de la "thermique" de 
l’ensemble outillage-échantillon; elle ne 
 
Figure II.22. Résultat de la recherche
chauffage, à 1000°C, 1200°C et 1400°C
 
Il est à noter que la hauteur de la matrice ainsi que la hauteur des pistons peuvent également avoir 
une influence sur la valeur optimale de l’épaisseur de la matrice.
En conclusion, avoir une masse thermique (volume de graphite) plus élevée 
thermiquement l’ensemble et donc l’éch
recouvrement importante entre les pistons et la matrice pour éviter
d’étranglement" des lignes de courant et donc 
d’optimisation de l’épaisseur de la matrice doit être réalisé pour compléter ces conclusions. 
L’homogénéité thermique recherchée ne peut êt
entre les pistons et la matrice. 
II.2.2.1.3. Conclusion
Le dimensionnement de l’outillage va 
Pour un échantillon conducteur une température plus élevée au centre qu’au bord de la pièce frittée 
est obtenue alors que pour un échantillon isolant c’est le bord de l’échantillon qui présente une 
température plus élevée. Ces conditions sont en accord avec le rôle attendu du cou
chauffer un matériau c’est-à-dire
dans le cas d’un isolant. 
II.2.2.2. Influence de l’isolation thermique
II.2.2.2.1. Feutrine d’isolation thermique extérieure de la matrice
Isolation par de la feutrine et performances thermique
Nous illustrons cette influence dans
matériau conducteur frittant à 
constructeur, d’utiliser de la feutrine
par Mersen a été utilisée. Un même cycle a été 
mpérature est augmentée, l’épaisseur optimale de matrice 
prend pas en compte la tenue mécanique de la matrice.
, par simulation, d'une épaisseur optimale de matrice dans le
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re obtenue sans atteindre un équilibre thermique 
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conditionner la répartition thermique au sein de l’échantillon. 
 par effet Joule quand il est conducteur ou par transfert thermique 
 
 
s de la machine 
 le cas du frittage d’une poudre de tungstène
des hautes températures pour lesquelles il est conseillé, par le 
. Pour l’ensemble des essais la feutrine RVG6 commercialisée 
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feutrine, avec 12mm de feutrine et enfin avec 18mm de feutrine ; les essais ont été menés pour une 
température de consigne de 2200°C. Sans feutrine, l’essai a conduit la machine en limite de 
puissance ; le cycle a été stoppé automatiquement aux alentours de 1600°C. Au contraire, les deux 
essais menés avec respectivement 12 mm et 18 mm de feutrine ont été menés jusqu’à leur terme. 
Cependant, l’étude des courbes de puissance, d’intensité et de tension montre qu’avec 18 mm de 
feutrine il est possible de réduire la puissance machine et ainsi d’améliorer la régulation.  
De même, une seconde série d’expériences, menée avec une poudre de B4C, a confirmé cette 

















Tungstène pastille de 
diamètre 30mm et 
d’épaisseur 5mm 
0 1600/2200 1430 192 85 
12 2200/2200 1780 157 75 
18 2200/2200 1980 151 73 
Poudre de B4C pastille 
de diamètre 12mm 
épaisseur 10mm 
0 1480/1900 1100 Changement du système de 
compression de la machine.  18 1900/1900 / 
Figure II.23. Tableau récapitulatif de l’effet de la feutrine sur un cycle SPS 
 
L’utilisation de la feutrine est donc primordiale pour le bon déroulement d’un cycle, notamment à 
haute température, mais aussi pour augmenter la durée de vie des outillages et déplacer les limites 
de l’appareillage. Toutefois, cette affirmation n’est pleinement correcte que dans le cas d’un 
échantillon conducteur. Dans le cas d’un échantillon isolant, il semble qu’il soit plus difficile de tirer 
une conclusion simple. 
Isolation par de la feutrine et gradient thermique radial dans l’échantillon 
Ainsi, à partir des résultats précédents, on peut supposer que sans feutrine, le rayonnement de 
l’outillage va conduire à des gradients de température en sein de l’échantillon. Dans les cas d’un 
disque de nickel dense ou d’un disque d’alumine dense, trois essais ont été menés; la modélisation a 
été utilisée pour prévoir l’évolution du gradient de température entre le centre et le bord de disques 
de 50mm de diamètre et de 10mm d’épaisseur en fonction de l’épaisseur d’isolation. La Figure II.24 
montre les deux cas extrêmes modélisés avec 18 mm de feutrine autour de l’ensemble matrice-
pistons-spacers et le cas où seule la surface externe de la matrice est protégée.  
Chacun des disques a été fritté dans l’outillage dit de référence, une matrice de 50 mm de diamètre 
interne, de 100mm de diamètre externe et de 50mm de hauteur avec des pistons de 50mm de 
diamètre et 33mm de hauteur.  
 
(A)  (B)  
Figure II.24. Schéma représentatif d'un montage où l’ensemble spacers-pistons-matrice est isolé totalement par 18mm de 
feutrine (A) par rapport au montage classique avec l’isolation de la matrice uniquement (B) 
 
 
 Pour les résultats de simulation, dans les cas du nickel et de l’alumine, présentés dans ce paragraphe, 
les conditions retenues sont une température de 750°C régulée par thermocouple,
50°C/min et une contrainte de 70MPa
diamètre et 10mm d’épaisseur. 
La Figure II.25 présente l’évolution, estimée par modélisation, pour un massif de nickel et un massif 
d’alumine, du l’écart thermique entre le centre et le bord du disque pendant le cycle pour chacun 
des cas suivants:  
- pas de feutrine,  
- 6 mm de feutrine autour de la matrice
- 18 mm de feutrine autour de la matrice
- 18 mm de feutrine autour de l’ensemble matrice
- et un chauffage externe de la matrice
Il s’agit de déterminer l’effet de 
placé en surface de la matrice) sur l’écart de température entre le centre et le










T centre 771,0°C T centre 761,
T bord 755,7°C T bord 753,
Ecart +15,3°C Ecart +8,3°C
T centre 744,8°C 736,8°C
T bord 751,6°C 751,0°C
Ecart -6,8°C Ecart -14,2°C
Figure II.25. Etude par simulation de l'effet 
sur l’écart de température entre le centre et le bord dans les cas d’
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Paramètres dimensionnels modifiés par rapport à la référence
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7°C T centre 761,2°C T centre 752,6°C 
4°C T bord 753,6°C T bord 751,6°C 
 Ecart +7,6°C Ecart +1,0°C 
Alumine 
 736,3°C 729,9°C 
 751,3°C 750,1°C 
 Ecart -15,0°C Ecart -20,2°C 
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Dans le cas d’un échantillon conducteur 
On constate que l’écart de température entre le centre, plus chaud, et la périphérie, moins chaude, 
est d’autant plus faible que l’isolation thermique est plus conséquente. A 750°C, pour 18 mm de 
feutrine ou pour un chauffage de la surface externe de la matrice, on constate un écart quasiment 
nul. L’échantillon présente alors une température uniformément homogène. L’utilisation de 
l’isolation thermique est donc également indispensable pour limiter les gradients de température au 
sein des échantillons frittés. Une isolation thermique totale peut permettre de tendre vers un 
gradient nul ; en effet l’estimation faite par simulation met en évidence un abaissement de cet écart 
de +15.3°C, pour le disque obtenu à partir de l’essai sans feutrine, à +1°C pour l’essai pour lequel 
l’échantillon est totalement isolé.  
De plus, ces résultats sont valables pour deux diamètres d’échantillon (20 mm et 50 mm) dans le cas 
d’un échantillon conducteur (Figure II.26). 
 
 Sans feutrine 18 mm de feutrine 
Ø50 épaisseur 10mm 
Piston33mm 
Matrice øi=50mm, e=25mm,H50mm 
 
  
Ecart centre - bord +15,3°C +1°C 
Ø20 épaisseur 10mm 
Piston33mm 
Matrice øi=20mm, e=25mm,H50mm 
   
Ecart centre - bord +3,2°C +1,4°C 
Figure II.26. Tableau donnant l’effet de la feutrine et de la dimension d’échantillons de nickel sur l’écart de 
température entre le centre et le bord du fritté 
Dans le cas d’un échantillon isolant. 
On constate que l’écart de température est inversé, par rapport à un échantillon conducteur, avec le 
centre, moins chaud, et la périphérie, plus chaude; ces résultats confirment ce qui a déjà été écrit.  
De surcroit, dans le cas présent, cet écart est d’autant plus élevé que l’isolation thermique est plus 
conséquente. A 750°C, pour 18 mm de feutrine ou pour un chauffage de la surface externe de la 
matrice, un écart d’environ 20°C est observé. L’échantillon présente alors une température qui n’est 
pas homogène.  
Ces tendances sont confirmées par le travail de T. Vanherck, qui observe un écart de température 
augmenté, de 29 à 70°C, lorsqu’une isolation est utilisée pour un chauffage à 1000°C (Vanherck, 
2013). Pour un échantillon isolant (Figure II.27), ces tendances sont valables pour des échantillons 
dits de "grands diamètres" (la notion de grande taille d’échantillon est également à mettre en 
rapport avec la taille de l’équipement utilisé). 
 
 Sans feutrine 18 mm de feutrine 
Ø50 épaisseur 10mm 
Piston33mm 
Matrice øi=50mm, e=25mm,H50mm 
  
Ecart centre - bord -6.8°C -15.0°C 
Ø20 épaisseur 10mm 
Piston33mm 
Matrice øi=20mm, e=25mm,H50mm   
Ecart centre - bord +5.7°C +1.7°C 
Figure II.27. Tableau donnant l’effet de la feutrine et de la dimension d’échantillons d’alumine sur l’écart de 
température entre le centre et le bord du fritté 
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En effet, pour des échantillons isolants dits de "petits diamètres" l’écart de température est positif, le 
centre est plus chaud que la périphérie. On considère donc que le point chaud de l’outillage est le 
piston et que l’utilisation de la feutrine va permettre d’améliorer l’équilibre thermique. A l’inverse, 
pour des échantillons isolants dits de "grands diamètres", l’écart de température est négatif (la 
périphérie est plus chaude). Le point chaud de l’outillage est donc la matrice d’où l’effet néfaste de 
l’isolation thermique qui va limiter les "pertes" thermiques et donc maintenir la matrice comme 
point chaud de l’outillage. En autorisant les pertes par radiation, une réduction de l’écart de 
température entre le centre et la périphérie est obtenue. La Figure II.28 permet de regrouper 
l’ensemble des tendances observées. 
Le lieu de passage du courant permet d’expliquer ces tendances puisque, dans le cas d’un échantillon 
conducteur, le courant va passer principalement par l’échantillon. La zone la plus chaude est donc le 
centre de l’échantillon. Inversement, dans le cas d’un échantillon isolant, la majorité du courant va 
passer par l’outillage, d’où un échauffement plus important au niveau de la matrice ou du piston en 
fonction du diamètre de l’échantillon et des zones de recouvrement pistons-matrice. 
Pour un échantillon isolant, il apparait qu’une augmentation de la masse thermique de l’outillage 
ainsi qu’un abaissement de l’isolation permettent une meilleure homogénéité thermique au sein de 
l’échantillon. Un échantillon conducteur est moins sensible à la masse thermique de l’outillage. Par 
contre une optimisation de l’isolation permet d’éliminer le gradient de température au sein d’un 
échantillon conducteur; ce qui n’est pas vrai pour un échantillon isolant. 
 
Type d’échantillon Diamètre 
Point chaud 
outillage 
Effet feutrine sur 
écart de 
Température 
Signe de l’écart de 
température 
Conducteur 
"Petit" Pistons ↘ + 
"Grand" Pistons ↘ + 
Isolant 
"Petit" Pistons ↘ + 
"Grand" Matrice ↗ - 
Figure II.28. Tableau récapitulatif des différentes tendances observées dans le cas d'échantillons isolant ou 
conducteur 
II.2.2.3. Premiers résultats concernant l’apport d’une source de chaleur extérieure  
La finalité de notre démarche étant d’aboutir à un gradient nul ou maîtrisé au sein des échantillons 
frittés, il a été décidé de tester expérimentalement l’influence d’une source de chaleur externe 
permettant un chauffage de l’ensemble matrice-pistons-spacers. Des essais ont été menés au CRIBC 
de Mons (Belgique) sur une machine, HHPD125-FCT system, couplant un système SPS et un 
chauffage hybride. Il est également possible de travailler avec l’un ou l’autre indépendamment.  
II.2.2.3.1. L’élément chauffant 
Le système hybride qui est circulaire, de diamètre 395mm et de hauteur 220mm, est constitué 
d’éléments chauffants présentant une forme d’ailettes (Figure II.29-a). Le pilotage de la température 
est réalisé par une visée pyrométrique sur la surface externe de la matrice et le suivi de la 
température de l’élément chauffant est assuré dans un bloc de graphite placé entre 2 ailettes de la 
résistance chauffante (Figure II.29-b). 
 
 a 
Figure II.29. Photographies de l'élément chauffant (a) et localisation des points de visé
la mac
 
II.2.2.3.2. Programmation d’un cycle
Lorsque les deux fonctions 
indépendamment l’une de l’autre; les deux systèmes sont liés par un coefficient
Ce coefficient permet, à partir de la puissance délivrée par le système SPS, de définir la pu
délivrée par le système hybride. 
que le coefficient a été fixé à 0,
Cependant, les puissances maximales disponible
respectivement 150kW et 60kW pour le
60kW, il n’est plus possible d’augmenter la part de chauffage apportée par le système hybride. 
Lors de la mis en œuvre du frittage une segmentation du cycle 
différents en fonction de ce qui est souhaité.
II.2.2.3.3. Les essais réalisés
Deux essais ont été réalisés dans la continuité des essais du paragraphe
conditions opératoires ont été conservés. Cependant, il ne sera pas possible de remonter à l’écart de 
température entre le bord et le centre de l’échantillon mais plutôt à un écart entre la température 
dans le piston supérieur, à 4mm de la surface de l’é
hauteur. On peut penser que si l’ensemble, pistons et matrice, est homogène en température alors le 
gradient dans l’échantillon devrait être quasi
Le premier essai a été réalisé en fixant le coeffici
hybride et le système SPS égal à 1 (
b 
e 
hine HHPD125-FCT system du CRIBC de Mons 
 
sont utilisées simultanément, elles ne peuvent être pilotées 
Par exemple, à un instant donné, si le système SPS délivre 30kW, et 
5 alors la puissance délivrée par le système hybride sera de 15kW. 
s pour chacun des systèmes sont différentes, 
s systèmes SPS et hybride ; dans les cas extrêmes, au




chantillon et la surface externe de la matrice
-nul. 
ent de rapport de puissance entre le système 
Figure II.30).  
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pyrométrique (b) dans 









Figure II.30. Données de sortie pour le frittage du nickel avec un coefficient de 1 
Une différence de température (piston-surface matrice) allant de +60°C au début du palier à +42°C à 
la fin du palier a été obtenue. Les courbes de puissance (Figure II.31) montrent bien 
qu’expérimentalement le coefficient est bien égal à 1 et que les puissances délivrées par les deux 
systèmes, SPS et hybride, sont équivalentes. 
 
Figure II.31. Données de sorties SPS, cas du coefficient 1, concernant les puissances des systèmes hybride et 
SPS et leur rapport 
A la vue de ces résultats, le second essai a été réalisé en fixant le coefficient de rapport de puissance 
entre le système hybride et le système SPS égal à 2, afin de réduire l’écart de température 
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(Figure II.32), puisqu’une une puissance délivrée de 27kW par le système hybride a été obtenue pour 
un coefficient égal à 1 (Figure II.31). Cette valeur de 54kW correspond à une valeur inférieure à la 
valeur maximale autorisée de 60kW. 
 
Figure II.32. Données de sortie pour le frittage du nickel avec un coefficient égal à 2 
 
Figure II.33. Données de sorties SPS, cas du coefficient 2, concernant les puissances des systèmes hybride ou 
SPS et leur rapport 
Dans ce cas, une différence de température (piston-surface matrice) allant de +13°C au début du 
palier à -15°C à la fin du palier est observée montrant ainsi que l’écart de température qui était 
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bien qu’expérimentalement le coefficient est bien égal à 2. En fait, une homogénéisation en 
température de l’ensemble élément chauffant-outillage est mise en évidence.  
II.2.2.3.4. Conclusions 
L’apport d’une source de chaleur externe sur le frittage d’une poudre métallique permet d’aller vers 
un ensemble plus homogène en température ce qui permet d’obtenir, à l’équilibre thermique, un 
échantillon avec un gradient qui peut-être considéré comme nul. Ces résultats sont en adéquation 
avec les résultats de la simulation. Une meilleure optimisation demanderait un ajustement des 
coefficients utilisés ainsi qu’une segmentation du cycle afin d’introduire différentes valeurs pour ce 
coefficient. Ceci devrait permettre d’obtenir un écart nul tout au long du cycle de frittage. 
II.2.2.4. Conclusions 
Le frittage des différentes poudres, qu’elles soient conductrices ou isolantes, montre une évolution 
de la densité et de la taille des grains qui est fonction de nombreux paramètres. 
Cependant, la rapidité de densification d’un échantillon permet, par rapport à d’autres techniques de 
frittage plus classiques, de limiter drastiquement la croissance des grains tout en obtenant 
d’excellents taux de densification.  
Les paramètres environnementaux tels que l’outillage (nature et dimensionnement) et l’isolation 
(thermique et anti-contamination, par exemple, l’ajout d’une couche d’isolant pour éviter la 
carburation) ont une forte influence sur le cycle de frittage et donc sur les propriétés finales de 
l’échantillon. On observe cependant des comportements totalement différents, voire dans certains 
cas inversés, entre un échantillon conducteur et un échantillon isolant. Il est donc nécessaire de 
distinguer le frittage des matériaux conducteurs du frittage des matériaux isolants pour lesquels les 
modes de chauffage sont différents. Le chauffage des matériaux isolants se fait exclusivement par 
l’outillage alors que le chauffage des matériaux conducteurs est, au moins en partie, assuré par son 
propre effet Joule. 
Pour un échantillon isolant, une augmentation de la masse thermique de l’outillage ainsi qu’un 
abaissement de l’isolation permettent une meilleure homogénéité thermique de l’échantillon. Un 
échantillon conducteur est moins sensible à la masse thermique de l’outillage, par contre une 
optimisation de l’isolation permet d’éliminer le gradient de température, à l’équilibre thermique, au 
sein d’un échantillon. 
L’apport d’une source de chaleur externe sur le frittage d’une poudre métallique permet également 
d’aller vers un ensemble échantillon-outillage plus homogène en température ce qui permet 
d’obtenir, à l’équilibre thermique, un échantillon avec un gradient qui peut-être considéré comme 
nul.  
En ce qui concerne les matériaux isolants, il est plus difficile, aujourd’hui, de tirer des conclusions 
définitives quant à la possibilité d’annuler totalement les gradients de température. 
En outre, on remarque un parfait accord entre les résultats obtenus par simulation et les résultats 
expérimentaux. Ce qui nous conforte dans notre choix de faire précéder les essais expérimentaux par 
des simulations numériques.  
II.2.3. Vers le changement d’échelle dans le diamètre 
Le problème du changement d’échelle impose de maîtriser le transfert des conditions de frittage 
établies sur des échantillons de petit diamètre pour fritter des pièces de diamètres plus importants. 
Comment déterminer les dimensions optimales des outillages pour réaliser des pièces de grandes 
dimensions après avoir optimisé des conditions expérimentales sur des échantillons de petit 
diamètre avec le même matériau ? 
On considère, dans un premier temps, que la capacité de la machine n’est pas un facteur limitant.  
II.2.3.1. Réflexion 
A partir des résultats précédents, nous nous sommes intéressés à la réalisation de disques d’alumine 
de 120mm de diamètre et de 13mm de hauteur. Toutefois, dans un souci d’économie de matière, 
une optimisation des conditions de frittage a été réalisée sur des échantillons de 30mm de diamètre 
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et de hauteur 10mm. Les échantillons obtenus lors de cette optimisation présentent une bonne 
homogénéité microstructurale avec une densité voisine de 98,7%. La rampe de montée en 
température a été programmée à 50°C/min jusqu’à 1300°C; elle a été suivie d’un temps de palier de 
20 minutes à 1300°C. La contrainte appliquée était de 40MPa. Les températures ont été déterminées 
par le pyromètre axial donnant la température de l’échantillon à 4mm de la surface de l’échantillon. 
Il n’existe pas, pour l’instant et à notre connaissance, de loi permettant de prévoir, lors d’un 
changement d’échelle, les modifications à apporter aux dimensions de l’outillage afin d’avoir une 
homogénéité microstructurale équivalente à celle obtenue pour un "petit échantillon". 
L’approche essais-erreurs n’étant pas acceptable aussi bien d’un point de vue purement fondamental 
que d’un point de vue économique, il est nécessaire d’estimer les dimensions de l’outillage à partir 
de l’expérience acquise et de les ajuster à l’aide de la simulation.  
Le taux de densification et l’homogénéité microstructurale obtenus pour les petits diamètres 
permettent de valider le cycle thermique. Le dimensionnement de l’outillage a été défini en prenant 
en compte des essais intermédiaires relatifs à la réalisation de disques d’alumine de diamètre 
100mm au sein d’une matrice de graphite de 25mm d’épaisseur. Malheureusement, une 
microstructure homogène pour ces pièces de 100mm de diamètre n’a pas pu être obtenue (Figure 
II.34).  
 
   
au bord du disque ½ Rayon du disque à cœur 
Figure II.34. Clichés MEB en différents points du disque d’alumine de 100mm de diamètre et 13mm d’épaisseur 
 
Cette essai a donc été utilisé pour dimensionner l’épaisseur de la matrice en vue d’obtenir des 
disques de 120mm de diamètre. Une épaisseur de matrice de 25mm n’étant pas suffisante dans le 
cas présenté Figure II.34, et dans l’optique d’augmenter la masse thermique de l’outillage, le choix 
s’est porté sur une épaisseur de matrice plus significative. Il a été retenu de choisir une épaisseur de 
matrice de 40mm. Les conditions de frittage et les clichés de microscopie électronique à balayage 
sont présentés respectivement Figure II.35 et Figure II.36. 
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Clichés MEB au bord du disque Clichés MEB au centre du disque 
Figure II.36. Clichés MEB bord/centre sur le disque d'alumine de 120mm 
 
La démarche empirique utilisée ci-dessus a donc été concluante et montre qu’il est possible d’obtenir 
des disques de grandes sections avec une microstructure présentant une bonne homogénéité entre 
le centre et le bord. Toutefois, l’intuition tient encore trop de place; nous avons donc cherché à 
mettre en place un protocole un peu plus rigoureux. 
II.2.3.2. Vers un abaque d’aide au changement d’échelle 
Le but de cette démarche a été de dimensionner l’outillage en graphite lors d’un changement 
d’échelle pour obtenir des propriétés équivalentes. En effet, il s’agit de réduire les écarts de 
température entre le bord et le centre et donc d’améliorer l’homogénéité microstructurale lors du 
passage d’une pièce dite de petite section vers une pièce de grande section. 
Une première approche basée sur un accroissement des dimensions de l’outillage de manière 
homothétique à l’accroissement des dimensions de la pièce frittée a été envisagée. A supposer que 
cela puisse, éventuellement, conduire à un résultat satisfaisant, cette approche ignore les réactions 
inévitables de la machine, en particulier, l’accroissement de la puissance sollicitée due à un 
surdimensionnement des outillages. En l’absence d’une approche pleinement rationnelle, nous avons 
cherché une approche dite "semi-empirique" à mettre en place. 
Pour ce faire, il a été choisi de mettre en commun des données de cycles ayant permis d’obtenir 
cette homogénéité, dans le cas respectivement du frittage d’une poudre de nickel (Figure II.37-A)) et 
d’une poudre d’alumine (Figure II.37-B)). Les échantillons présentent des rayons variables avec une 
faible épaisseur (inférieure ou égale à 10mm). Dans un souci de comparaison, tous les frittages ont 
été conduits dans des matrices en graphite de 50mm de hauteur, avec des pistons de hauteurs 
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10 35 55  5,7°C 
15 45 57,5  6,3°C 
25 50 70  6,8°C 
B) Alumine 
Figure II.37. Tableaux récapitulatifs de différentes conditions de dimensionnement d'outillage permettant 
d'obtenir des échantillons de nickel (A) et d’alumine (B) considérés comme homogènes *Dans le rapport V/S, V 
correspond au volume total chauffé (matrice, échantillon et pistons) et S correspond à la surface de la section 
par laquelle passe le courant. 
 
1 Ces essais ont été réalisés avec la machine SPS Syntex SPS 515S disponible au Max Planck Institute 
de Dresde (Minier, 2008). 
 
A partir de ces données permettant d’obtenir, en fonction du rayon de l’échantillon souhaité, une 
homogénéité microstructurale (écart de taille de grains centre - bord inférieur à 3µm) et thermique 
(écart de température centre - bord inférieur à 10°C) pour opérer un changement d’échelle, une 
courbe de tendance pour chacune des poudres a été tracée (Figure II.38). Le rayon externe de la 
matrice est donné en fonction du rayon de l’échantillon. 
 
- Nickel - Alumine 
Figure II.38. Courbes de tendance donnant le rayon externe de la matrice en fonction du rayon de l'échantillon 
souhaité dans les cas du nickel et de l’alumine 
 
Il est ainsi possible pour le nickel, à partir de cette courbe, de définir le rayon de la matrice, c’est-à-
dire l’épaisseur de la matrice, en fonction du rayon de l’échantillon pour atteindre une homogénéité 
thermique acceptable. Il s’agit là, bien évidemment d’une condition juste nécessaire, en effet, en 
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écarts. De la même manière que pour le nickel, il est donc possible, à partir de cette courbe, de 
définir le rayon de la matrice. Toutefois, il faut se rappeler que, dans le cas d’un isolant, l’utilisation 
de l’isolation thermique peut-être inefficace voire contre productive. 
Pour les différents cas répertoriés ci-dessus, il a été calculé un rapport de volume V chauffé sur la 
surface de la section S de passage du courant afin de comparer les différents cas.  
Les approximations suivantes ont été faites pour réaliser ce calcul : 
- La hauteur de la matrice a été conservée constante pour l’ensemble des essais (50mm), 
- le dépassement des pistons en graphite a été fixé à 20mm (hauteur matrice, 50mm, hauteur 
pistons 30mm, hauteur échantillon 10mm). 
Dans le cas du frittage de poudre de nickel la surface S de passage du courant comprend la surface de 
la section du piston et de la matrice. 
Le volume V chauffé comprend l’ensemble matrice (comprenant l’échantillon) et la partie des pistons 
dépassant de la matrice et la matière est considérée comme homogène dans ce volume. 
On obtient dans ce cas la formule suivante :  
 
V/S = (50R²mat+20R²ech)/R²mat 
 
Dans le cas du frittage de poudre d’alumine la surface de la section de passage du courant comprend 
uniquement la surface de la section de la matrice. 
Le volume chauffé comprend l’ensemble matrice (sans l’échantillon) et les deux pistons. 




Cette démarche permet une estimation simpliste des différentes évolutions du système. Il faudrait, 
pour une approche plus réaliste, tenir compte de la chaleur massique de l’échantillon. La Figure II.39 
montre l’évolution de ce rapport en fonction du rayon de l’échantillon dans les deux cas. 
 
 
- Nickel - Alumine 
Figure II.39. Courbes de tendance donnant le rapport V/S en fonction du rayon de l'échantillon pour des 
propriétés finales considérées comme acceptables (cas d’un conducteur : le nickel et d’un isolant : l’alumine) 
 
On peut, à la vue de ces résultats, dire que le rapport obtenu pour le frittage de la poudre de nickel 
est quasi-constant avec 53mm comme valeur moyenne. 
Pour le frittage de la poudre de d’alumine, le rapport V/S obtenu n’est pas constant; il semble 
augmenter avec le rayon de l’échantillon.  
Cependant, la statistique n’est peut-être pas suffisante, ainsi il faudra prévoir d’augmenter le nombre 
de points pour confirmer ou infirmer cette tendance. Toutefois, le calcul est peut-être trop simpliste 
puisqu’il ne prend pas en compte la chaleur massique de l’échantillon.  
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Ces résultats permettent d’avoir une première approche semi-empirique du changement d’échelle 
en diamètre. Il serait intéressant de généraliser cette approche à d’autres échantillons conducteurs 
et isolants. 
II.2.4. Changement d’échelle dans la hauteur 
Ce paragraphe traite de la problématique du passage d’un disque à un barreau (augmentation du 
rapport H/Φ). On peut aisément imaginer que fritter des barreaux, c’est-à-dire des pièces avec des 
hauteurs supérieures aux diamètres, puisse poser des problèmes tels que : 
- La tenue mécanique des outillages,  
- L’homogénéité axiale en température et donc en densité et en microstructure, 
- Le gradient de densité induit par le pressage de type uniaxial. 
II.2.4.1. La tenue mécanique des outillages 
II.2.4.1.1. Réflexion  
Dans le cadre de la réalisation d’un barreau en alliage de tungstène de 30mm de diamètre et de 
50mm de hauteur, les conditions de frittage retenues sont données dans la Figure II.40. Usuellement, 
une simulation via CASTEM 2010, logiciel de simulation par éléments finis, pour dimensionner les 
matrices a été mise en œuvre afin que les outillages supportent les différentes contraintes au cours 
du cycle. En effet, il s’agit d’une simulation mécanique permettant de dimensionner les moules en 
fonction de la pression mécanique envisagée et de la dimension des pièces à fritter. Le calcul a été 
réalisé pour une matrice de 110mm de hauteur ayant une épaisseur de 30mm (Figure II.41). 
 
Référence du cycle Rampe 1 (T,P) Rampe 2 (T,P) Rampe 3 (T,P) palier 
Etude D30H50  
 
25-600°C à 
200°C/mn à 29 
MPa 




10 mn à 7MPa 
Figure II.40. Conditions de frittage pour réaliser un barreau en alliage de tungstène de 30mm de diamètre et de 
50mm de hauteur 
 
  
Figure II.41. Répartition des contraintes dans une section de la matrice en graphite lors du frittage d’un barreau 




Les zones présentant des valeurs supérieures à 1 sont le siège de contraintes en flexion supérieures à 
76MPa, valeur qui correspond à la limite de résistance mécanique en flexion du graphite. Aux vues 
des résultats de la simulation, il apparaît clairement que l’essai va induire une rupture prématurée 
des outillages. Afin de contenir ces contraintes élevées, un cerclage en composite carbone-carbone a 
été disposé autour de la matrice. 
II.2.4.1.2. Résultats 
L’essai n’a pas pu être mené jusqu’à son terme suite à la rupture de la matrice (Figure II.42). Une 
hypothèse est avancée pour expliquer cet échec ; les coefficients de dilatation thermique de la 
matrice en graphite (7,86.10-6°C-1) et du composite Carbone-Carbone (dans le sens des fibres: 0,3.10-
6°C-1, dans le sens transversal : 36.10-6°C-1) servant au cerclage, évoluent différemment en fonction de 
la température et du sens des fibres. Lors du chauffage, la matrice peut avoir une marge de 
déplacement radial permettant aux fissures de se propager et donc de causer l’endommagement de 
l’outillage.  
  
Figure II.42. Photographies de la matrice après rupture malgré la présence d’un cerclage en composite C/C 
 
Ce sont, bien évidemment, des contraintes radiales qui sont à l’origine de la rupture de la matrice. 
Afin de tenter de résoudre cette difficulté, nous avons voulu comprendre les origines de ces 
contraintes. 
II.2.4.2. De la contrainte axiale appliquée à l’apparition d’une contrainte radiale et à des 
frottements 
II.2.4.2.1. Les différents cas possibles 
Si une force est appliquée à un barreau indéformable, celui-ci va transmettre entièrement la force 
dans le sens de la contrainte appliquée. Par exemple si, 1000kN sont appliqués à une extrémité du 
barreau celui-ci transmettra 1000kN à l’autre extrémité. Par contre, aucune force n’est transmise 
radialement.  
A l’inverse, lorsqu’une pression est appliquée sur un liquide incompressible, placé dans une matrice, 
celui-ci transmet la même pression en tout point de la surface du contenant. 
Les cas intermédiaires correspondant à des solides déformables engendrent des contraintes radiales. 
Deux exemples de ce type de comportement sont cités ci-dessous : 
- Une poudre en cours de densification sous l’effet de la contrainte appliquée. 
- Un barreau qui commence à fluer sous l’effet de la température et de la contrainte. 
La déformabilité du matériau dépend de sa nature et de ses propriétés. Plus la tendance à la 
déformation est importante, plus la composante radiale engendrée est élevée lors de l’application 
d’une force axiale. 
II.2.4.2.2. Conséquence sur le dimensionnement de l’outillage  
Le matériau en cours de déformation exerce une contrainte de compression radiale sur les parois 
internes de la matrice. Il est donc nécessaire de tenir compte de cet effet lors du dimensionnement 
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de la matrice pour qu’elle puisse résister à la contrainte générée. En général, lors du calcul de la 
tenue mécanique des matrices, l’échantillon est assimilé à un liquide incompressible qui transmet 
intégralement la pression; cela a tendance à surévaluer l’épaisseur des matrices pour augmenter la 
résistance des outillages et ainsi à prendre une marge de sécurité supplémentaire. 
II.2.4.2.3. Conséquence sur le matériau  
Le matériau en cours de déformation est le siège d’un déplacement de matière le long des 
génératrices du cylindre constitué par la paroi interne de la matrice. Il apparait donc une force de 
frottement de sens opposé à la force appliquée qui devient de plus en plus faible au fur et à mesure 
que l’on s’éloigne du piston de compression. La contrainte de compression à laquelle est soumis le 
solide déformable est donc de plus en plus faible ce qui provoque un gradient axial qui peut 
engendrer un gradient de microstructure et/ou un gradient de densification. 
II.2.4.3. Solutions proposées 
Il est possible d’augmenter l’épaisseur de la matrice mais cela augmente le rapport du volume de 
graphite à chauffer par rapport au volume de l’échantillon. On risque alors, avec cette démarche, 
d’être en limite de puissance machine.  
 
Il est également possible de trouver un outillage adapté pour la tenue mécanique mais le choix de 
celui-ci ne pourra se faire sans tenir compte des propriétés thermiques et électriques des matériaux. 
En outre, le prix de revient d’un tel outillage ne peut être négligé (chapitre III). 
 
Un frittage en deux étapes a été testé avec pour idée d’introduire une étape de relâchement des 
contraintes. Cette démarche a été également utilisée pour la réalisation d’une forme complexe en 
cuivre qui présente une hauteur non négligeable de 65mm. La première étape consiste à réaliser un 
pré-frittage à une température plus basse que la température optimale retenue pour le frittage. Un 
relâchement de l’ensemble des contraintes est alors effectué. Il s’agit ensuite de repartir de ce stade 
sous-densifié. La seconde étape permet d’appliquer le cycle pour densifier complètement le barreau. 
Un essai a permis de valider cette approche avec la réalisation d’un barreau d’alliage de tungstène de 
30mm de diamètre et de 50mm de hauteur (Chapitre IV).  
II.2.4.4. Homogénéité axiale 
Pour la réalisation de barreaux, il se pose également le problème du choix du système de régulation 
de la température. Pour la réalisation d’un échantillon long, si la température est mesurée à mi-
hauteur du barreau (thermocouple ou pyromètre frontal), le temps de réponse entre la source de 
chaleur et le moyen de mesure de la température engendre une mauvaise régulation. Il est donc 
nécessaire de réguler au plus proche de la source de chaleur. Pour obtenir une zone à mi-hauteur au 
plus proche de la température programmée, la régulation par le pyromètre axial nécessite un re-
calibrage préalable de la température. Cependant, pour s’affranchir des problèmes de régulation, un 
chauffage à puissance constante semble la solution la plus appropriée. 
II.2.4.5. Conclusions  
Lorsque les différents paramètres influençant l’évolution des gradients de température sont connus, 
il est possible d’obtenir des pièces de plus grandes dimensions, avec une bonne homogénéité, sans 
trop abuser d’essais-erreurs; cependant ce mode de fonctionnement n’est pas viable en termes de 
coûts car la réalisation de grandes pièces engendre des coûts d’outillage et de matière élevés. Ainsi, il 
est indispensable de définir une méthode pour le changement d’échelle. Dans les cas étudiés, 
matériau isolant (alumine) ou matériau conducteur (nickel), nous avons abouti de manière semi-
empirique, à un abaque pour une hauteur de matrice donnée. Il serait maintenant intéressant de 
vérifier la possibilité d’étendre ce raisonnement aux frittages de l’ensemble des conducteurs et de 
l’ensemble des isolants. 
Le changement d’échelle peut entraîner, dans certains cas, une modification des conditions de 
frittage pour faire face aux limites de l’équipement. La rampe peut, par exemple, être abaissée pour 
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le bon déroulement du cycle. Ce type de changement permet, en plus, une homogénéisation en 
température de l’ensemble outillage – échantillon mais également au sein de l’échantillon.  
Nous avons fait appel à quelques simulations numériques pour étayer nos résultats. Ceux-ci 
montrent que la simulation numérique apparaît indispensable pour mener à bien ces changements 
d’échelle. 
Pour exemple, le projet IRIS, financé par l’ANR a montré que des pièces réelles, de formes complexes 
et de grandes dimensions peuvent être élaborées par SPS. Les différents partenaires se sont 
intéressés au passage de pièces cylindriques de petites dimensions à des pièces de forme complexe 
(soupape, aube de turbine) avec le support d’une modélisation couplée thermique-électrique-
mécanique (Séminaire SPS-Formes complexes, 21 Juin 2013). Comme le montre la Figure II.43 une 
aube de turbine a été réalisée avec succès par SPS (Voisin, 2013). 
 
 






(ANR-08-CP2D-IRIS, 2012), ANR-08-CP2D-IRIS (2008-2012). Innovative manufacturing route for 
intermetallic alloys by spark plasma net shaping, MECACHROME, SNECMA, ONERA, CEMES, CEMEF et 
ICB. 
 
(Cha, 2003), Cha, S.I. and Hong, S.H. (2003). "Microstructures of binderless tungsten carbides 
sintered by spark plasma sintering process." Materials Science and Engineering a-Structural Materials 
Properties Microstructure and Processing 356(1-2): 381-389. 
 
(Minier, 2008), Minier, L. (2008). Influence du frittage « flash » sur l'obtention de nanostructures 
dans des systèmes métalliques et céramiques, Université de Bourgogne. 
 
(Minier, 2012), Minier, L., Le Gallet, S., Grin, Y. and Bernard, F. (2012). "A comparative study of nickel 
and alumina sintering using spark plasma sintering (SPS)." Materials Chemistry and Physics 134(1): 
243-253. 
 
(Vanherck,  2013), Vanherck, T., Jean, G., Gonon, M., Lobry, J. and Cambier, F. (2013). "Spark Plasma 
Sintering: Homogenization of the Compact Temperature Field for Non Conductive Materials." 
International Journal of Applied Ceramic Technology: n/a-n/a. 
 
(Voisin, 2013), Voisin, T., Durand, L., Karnatak, N., Le Gallet, S., Thomas, M., Le Berre, Y., Castagne, 
J.F. and Couret, A. (2013). "Temperature control during Spark Plasma Sintering and application to up-
scaling and complex shaping." Journal of Materials Processing Technology 213(2): 269-278. 
 
(Williams, 2006), Williams, B.M., Zavaliangos, A., Cho, K.C. and Dowling, R.J. (2006). Modeling of 
electric current assisted sintering for the production of bulk nanocrystalline tungsten. Sixth 
international conference on tungsten, refractory and hardmetals, Orlando. 
 
(Wolff, 2011), Wolff, C. (2011). Modélisation du processus thermo-électro-mécanique du frittage 










 CHAPITRE III. De la maîtrise de la 
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 Ce chapitre est consacré à la relation entre la microstructure et les propriétés mécaniques de pièces 
métalliques de différentes formes préparées par SPS
cas du frittage d’une poudre de nickel de taille de grains micrométrique 
d’une poudre de nickel nanostructurée obtenue par broyage
propriétés mécaniques de ces pièces frittées
statique. Nous nous sommes ensuite intéressés aux propriétés mécaniques 
cylindriques de petites dimensions 
dimensions et, ce, dans le cas d’
réalisation d’une forme plus complexe en cuivre





III.1. Vers des propriétés mécaniques améliorées dans le cas d’une poudre 
de nickel 
Les dimensions des échantillons 
Ainsi des pièces frittées de 50mm
utilisée dans ce travail est une poudre de
pureté de 99,9%. Pour évaluer les
microstructure, il a été décidé de fritter, tout d’abord, la poudre commerciale,
de grain micronique afin de comparer ces propriétés à celles du nickel électrolytique
référence" (Ebrahimi, 1999). L’étape suivante, 
nanostructurées préparées, par broyage
des grains sur les propriétés mécanique
III.1.1. Le broyage mécanique 
Des conditions de broyage de la 
la quantité nécessaire au frittage d’un disque de
conséquence, 120 g de cette même 
planétaire de type Pulverisette 4 [
d’un tel broyeur est de pouvoir sélectionner de manière indépendante la vitesse du grand plateau 
celle des jarres permettant ainsi de travailler soit en mode chocs soit en mo
2007) (Figure III.1-b).  
a) 
Figure III.1. Photographie du broyeur planétaire pulvérisette P4 
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avant d’aborder l’étude 
 mécanique haute énergie. Les 
 ont ensuite été évaluées via un essai de traction quasi
aussi bien 
que celles de pièces de formes rectangulaires de grandes 
une poudre d’alliage de tungstène. Pour finir, nous avons abordé la 
 et de grandes dimensions, pour laquelle des 
été déterminées en vue de valider l’homogénéité 
frittés doivent être suffisantes pour effectuer des essais de 
 de diamètre et 10 mm d’épaisseur ont été préparées
 nickel APS 3-7µm commercialisée par
 propriétés mécaniques du nickel fritté
 
a été d’aller vers des poudres de nickel 
 haute énergie, dans le but d’étudier l’influence de la 
s, en particluier en traction. 
des poudres 
poudre commerciale APS 3-7µm ont été sélectionnée
 50 mm de diamètre et 10 mm d’épaisseur
poudre micronique de Ni sont broyés
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Sur la base de travaux antérieurs (Minier, 2008), un broyage spécifique a été établi. Une condition de 
broyage a été retenue avec une vitesse de rotation du plateau de 250 rpm (rotation par minute) alors 
que la vitesse de rotation des jarres est de -50 rpm. Le signe "-" indique une rotation en sens inverse 
du grand plateau par rapport aux jarres. Le rapport de charge (masse de billes d'acier/masse de la 
poudre) est de 7. La poudre étant constituée de matériaux très abrasifs, une courte durée de broyage 
a été choisie afin d'éviter toute contamination du produit par les outils de broyage (8h sans 
interruption). En outre, pour limiter cette contamination, mais aussi pour augmenter le rendement 
des poudres nanostructurées, trois broyages sans nettoyage des outillages ont été réalisées. Dans ces 
conditions, le caractère ductile des poudres induit la formation d'un revêtement de nickel sur la 
surface des jarres. Le dépôt de nickel ainsi formé permet de limiter la contamination de la poudre par 
le fer et le chrome. 
Beaucoup d’études ont rapporté l'existence d'une corrélation entre les conditions de broyage et la 
microstructure des poudres broyées [(Couque, 2008), (Boytsov, 2007)]. Il a été déterminé qu'il existe 
un intervalle de temps pour lequel la taille des cristallites et la densité de dislocations ne sont pas 
dépendantes du temps alors que la densité des défauts augmente proportionnellement avec la durée 
de broyage.  
De plus, Boystov et al (Boytsov, 2007) ont montré que, dans le cas d’une poudre de cuivre 
nanostructurée préparée par broyage avec une fréquence de chocs comprise entre 6 et 17Hz, celui-ci 
n'affecte pas la microstructure. D'autre part, la taille des cristallites, le taux de dislocations et la 
densité de défauts sont fonction de l'énergie des chocs. A partir du modèle cinétique développé par 
Abdellaoui et al. (Abdellaoui, 1995), le changement des vitesses de rotation du disque et des jarres 
induit une modification de la puissance de chocs qui peut être caractérisée par une énergie de chocs 
() et une fréquence des chocs (). Dans ce travail, l'énergie et la fréquence des chocs sont 
respectivement égales à 0,08 J et 9Hz. 
III.1.2. Caractérisation des poudres 
Le broyage à haute énergie de la poudre a modifié la forme initiale des grains de la poudre 
commerciale (Figure III.2 (a) et (b)). Les poudres mécaniquement activées apparaissent sous forme 
de gros agglomérats dus à la succession de fractures et de soudures se produisant au cours du 
broyage. En effet, la taille de grain, mesurée par granulométrie laser, des poudres commerciales 
augmente de 8 µm à 200 µm ( (0,5) (Figure III.2 (c)), tandis que la taille des cristallites déterminée à 





 Figure III.2. Observations au MEB de la poudre 




Cette activation mécanique a pe
nanocristallites. De plus, l’augmentation du
augmentation de la densité de défauts. Pour les conditions sélectionnées, aucune contamination par 
les outils de broyage n’a été d
situées en périphérie d'agglomérat
d'utiliser le broyage haute énergie sans nettoyage des 
d'éviter toute contamination.  
 
La Figure III.4 obtenue à partir de l'analyse MEB
la distribution de la taille des grains (
average misorientation) lorsque l’on passe d’une
activée mécaniquement (Figure 
confirment les analyses DRX et montrent que le processus de broyage à haute énergie permet de 
réduire la taille des cristallites (Figure 
III.4(b)) à l’intérieur des agglomérats
sélectionnant d’autres conditio
distribution des contraintes est très différente de celle 
(c) 
de nickel commerciale (APS 3-7 um) (a) et 
s de la poudre broyée a) et de la poudre commerciale
rmis la formation d'agglomérats micrométriques constitués de 
 taux de microdistorsion est à corréler avec
étectée par les analyses DRX et EDX-MEB. Seules quelques zones
s, contiennent de l’oxygène. Cette étude confirme l'intérêt 
jarres et des billes ainsi revêtues de nickel
-EBSD met clairement en évidence la modification de 
Inverse pole figure mode) et de la densité de défauts (
 poudre commerciale (Figure III
III.4 (b)). Les zones blanches correspondent à la résine. Ces figures 
III.4(b)). De plus, de nombreux défauts ont été 
. D’ailleurs, ces répartitions peuvent être modifiées en 
ns de broyage comme le montre la Figure 
broyée Figure III.4. 
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.4(a)) à une poudre 
induits (Figure 
III.5 sur laquelle la 
 Inverse pole figure mode
Kernel average misorientation
(a) 
Figure III.4.Observation, par EBSD, pour la poudre commerciale (a) et la poudre broyée (b) de la taille de grains 
 







et des taux de défauts 
 
la poudre broyée, de la taille de grains et des taux de défauts






 III.1.3. Détermination du cycle de frittage
Afin d'évaluer le comportement au frittage 
étude dilatométrique à l'intérieur de la machine SPS a été effectuée. Le cycle 
frittage à 1000°C sous 50 MPa sans maintien à la température
température de 50°C/min a été appliquée. Cette étude comparative
différent au frittage de ces deux poudres
correspondant, respectivement, 
C) sont abaissées lorsqu’il y a eu activation mécanique
différence de microstructure en termes de
cohérents de DRX des cristallites)
En outre, la courbe de retrait relative à la
d'une part, entre 270° C et 400°C
de pente n'est pas observé pour la poudre broyée (
différent peut être expliqué par la
chauffage sous charge, dans le cas d
va dans un premier temps opérer un lissage de la surface des grains avant le frittage proprement dit
(Minier, 2008). L'optimisation des conditions 
micronique. 
Figure III.6. Courbes dilatométrique
 
Minier et al ont montré (Figure 
d’une poudre de nickel, tout en conservant une taille de grains 
maintien de 10 minutes sur des pièces de petites tailles, la meilleure condition allie une contrainte 
uniaxiale de 100MPa et une vitesse de montée en tempéra
 
 sous une charge de 100MPa
de chacune des poudres, commerciale
consiste à réaliser
 de frittage. Une rampe de montée en 
, qui montre 
, est présentée Figure III.6. Notamment, les températures 
au début (230°C au lieu de 270°C) et à la fin (800
 de la poudre. Cela peut être 
 taille de cristallites (diminution de la taille des domaines 
 et de densité de défauts (augmentation de la densité de défauts)
 poudre commerciale de Ni se compose de deux étapes, 
 et, d'autre part, entre 400°C et 1000°C, alors qu'un tel changement 
Figure III.6). Ce comportement 
 différence de morphologie entre les deux poudres. En effet, le 
e la poudre commerciale, en raison de sa morphologie
de frittage de la poudre a été effectuée sur la poudre 
s de la poudre commerciale de nickel (270-1000° 
mécaniquement activée (230-800° C). 
III.7) que pour obtenir une densité proche de 100%, par frittage SPS 
relativement fin
ture de 200°C/min (Minier, 2010
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 ou broyée, une 
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un comportement 
° C au lieu de 1000° 






C) et de la poudre 
e, à 750°C avec un 
).  
 Figure III.7. Carte de frittage donnant les 
du massif pour divers
 
Afin d’éviter, lors de la montée en température, 
meilleure homogénéisation de la 
avec une rampe abaissée à 50°C/min.
 
Ainsi, aussi bien pour la poudre commerciale
sous vide, à 750°C pendant 5 minutes sous
étapes, une première rampe de montée 
pour les raisons évoquées ci-dessus, de 
La matrice a été isolée thermiquement à l’aide de 18mm de feutrine.
III.1.3.1. Résultats  
Les différents échantillons ont été usiné





 sur des éprouvettes cylindrique
l’aide d’une machine Testwell équi
extensomètre EPSILON d’une longueur de 10mm.
 
Figure III.8. Représentation du plan de prélèvement
 
Les différents résultats de traction présentés correspondent à une moyenne
La densité de l'échantillon fritté à partir de la poudre commercial
traction ont été effectués sur cet échantillon
préparé par électrodéposition 
densités des pièces de nickel frittées en fonction de la taille de grains 
es pressions et rampes de température (Minier, 2008
l’overshot et en même temps permettre 
pièce frittée, une cassure de rampe est prévue 
 
 que pour la poudre broyée, il a été retenu 
 100MPa. La montée en température a 
de 200°C/min entre 20°C et 600°C et une seconde r
50°C/min entre 600°C et 750°C. 
 
s par électroérosion afin d’obtenir trois éprouvettes de 
III.8). Les essais de traction ont été menés avec une vitesse de 
s de 16mm de longueur et 4mm de diamètre à 
pée d’une charge de 500 daN. L’allongement a été mesuré via un 
 
 
 des 3 éprouvettes de traction par pièce fritt
 de trois essais.
e est de 99 ±
 fritté SPS et comparés avec ceux du





entre 600°C et 750°C 
un frittage, 




 0,5%. Des essais de 
 nickel de référence 
 par la 
 technologie SPS et de l’échantillon électrolytique
telle comparaison valide le procédé
semblables à un matériau de référence
partir d’une poudre broyée de n
de frittage identiques). La densité
densité pourrait être attribuée à
petits que ceux de la poudre 
résistance mécanique supérieure à l’échantillon
négligeable de 25% a été atteinte.
l’échantillon obtenu.  
 
Figure III.9. Courbes contrainte-déformation vraies pour les pièces de nickel micrométrique préparées par 
Figure III.10. Courbes contrainte-déformation de l’échantillon,
réalisé à partir de la poudre commercial
III.1.3.2. Conclusion 
Afin d'améliorer la densité de 
frittage. L‘effet bénéfique du procédé
 sont totalement comparables
 SPS pour la production de nickel dense ayant des propriétés
 (Ni électrolytique). Par conséquent, l'échantillon 
ickel a été fritté dans les mêmes conditions (conditions et outillage 
 de ce fritté est égale à 96 ± 0,5% seulement
 la plasticité des agglomérats de la poudre broyée
commerciale. L’échantillon de nickel nanostructuré
 micrométrique (Figure III.10
 Fort de ce résultat, il a été décidé d’améliorer la densité de 
dépôt électrolytique et par SPS 
 
 élaboré par SPS sous une pression de 100 MPa, 
e par rapport l’échantillon réalisé à partir de la poudre nanostructuré
l'échantillon élaboré, il est possible d’optimiser les conditions de 
 SPS sur la densification a été démontré
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 (Figure III.9). Une 
 
élaboré à 
. Cette différence de 
 qui sont plus 
 présente une 




 dans la littérature, 
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notamment, en modifiant la rampe de montée en température, la pression appliquée et le temps de 
maintien (Orru, 2009). Toutefois, la rampe de montée en température et le temps de maintien ne 
conduisent pas à une amélioration significative. En revanche, une augmentation de la température 
de frittage favorise la croissance des grains et ainsi risque de nuire aux propriétés mécaniques. Au 
contraire, une augmentation de la pression permet de diminuer la température de frittage, tout en 
améliorant la densification. Ainsi, la stratégie adoptée a consisté à appliquer une pression plus élevée 
pour augmenter la déformation et ainsi améliorer la densification. Une contrainte élevée améliore la 
déformation plastique et permet un meilleur taux de fermeture de la porosité.  
III.1.4. Choix d’un outillage pour appliquer des pressions plus élevées 
Le problème auquel nous avons été confrontés a été d’envisager un outillage permettant d’appliquer 
une pression supérieure à 100MPa. En raison de la faible résistance à la flexion du graphite, la 
pression uniaxiale est limitée à 100 MPa. 
Le choix et le dimensionnement de l’outillage sont importants pour la tenue mécanique. Cependant 
ces deux paramètres ont également une influence sur le cycle de frittage et donc sur les propriétés 
des échantillons frittés. En effet, les propriétés de l’outillage (résistivité électrique, conductivité 
thermique) ont une influence sur le passage du courant et donc sur la thermique au sein de 
l’échantillon. Par conséquent, les conductivités électrique et thermique de l’outillage sélectionné 
imposent de modifier le cycle thermique appliqué lors du frittage. En effet, l'application de très 
hautes pressions va fortement influencer le comportement au frittage. 
En fonction des propriétés de l’échantillon et de l’outillage, plusieurs cas de figure peuvent se 
présenter. A propriétés thermique et électrique similaires le passage du courant va se faire de façon 
équivalente. Dans les cas où l’échantillon est plus conducteur que l’outillage, la majorité du courant 
traverse l’échantillon; inversement, si l’outillage est plus conducteur, le passage du courant 
s’effectue majoritairement dans l’outillage. La Figure III.11 présente les propriétés mécaniques, 
thermiques et électriques de différents matériaux utilisés pour la conception d’outillages.  
 
  
Graphite 2333 Graphite 2191 Tungstène pur WC/Co G15 Acier 35NCD16 SiC 
Résistivité électrique µΩ.cm 1,6 1,07 5,1 17-22 55 ND 
Résistance à la flexion MPa 76 44 ND 1400 880 400 
Résistance à la compression MPa 167 97 ND 7000 1080 2000 
Conductivité thermique W/m°C 80 116 174 29,3 26 150 
Température d'utilisation  2300 2300 2300°C 800°C 700°C 1650 
Prix de revient d'un moule 
+pistons de diamètre moyen 
(D60) (€) 
400 300 ND  1500 300-400 ND 
Figure III.11. Propriétés mécanique, thermique et électrique de différents matériaux utilisés pour la conception 
d’outillages 
 
Le choix de la nature de l’outillage dépend d’un certain nombre de critères tels que : 
- La contrainte mécanique visée, 
- La température d’utilisation, 
- Les propriétés de l’échantillon par rapport à celles de l’outillage, 
- Le prix de revient. 
Nous avons opté pour un outillage en carbure de tungstène-cobalt de nuance G15 WC-Co(8,5%). 
Cette augmentation de pression va permettre une meilleure densification de la poudre broyée mais 
également une réduction de la température de frittage et donc une possibilité d’obtenir une 
microstructure plus fine. 
 III.1.5. Détermination du cycle de frittage
Par conséquent, pour fritter la poudre broyée
température de frittage de 550°C
ont été retenus. 18mm de feutrine ont été placé
montée en température a été divisée en deux étapes
- 200°C/min entre 20 et 400°C
- Et 50°C/min entre 400 et 550°C
III.1.5.1. Résultats 
La densité de la pièce obtenue après consolidation est de 98+
pour cette poudre de nickel broyée,
plus élevée (590MPa) que la pièce obtenue sous 100MPa (
25 à 35%.  
Figure III.12. Courbes contrainte
commerciale par rapport aux échantillon
 
La Figure III.13 compare les fractographies 
nickel micrométrique et du disque de 
100MPa. Dans les deux cas, on observe des 
l’échantillon micrométrique il est observé
disque de nickel nanostructuré révèle 
à 2 µm. Cependant, l’échantillon de 
forme sphérique et de taille comprise 
vides sont attribués à la porosité
 
 sous une charge de 200MPa
 dans un outillage en carbure de tungstèn
, un temps de palier de 10 minutes et une contrainte de 
s autour de la matrice. Comme précédemment, la 
 : 
, 
 pour éviter l’overshot. 
-0,5%. La Figure 
 l’échantillon fritté à 200MPa présente une résistance
500MPa), ainsi qu’une
-déformation de l’échantillon, élaboré par SPS à partir de la poudre 
s réalisés à partir de la poudre nanostructurée, frittée sous 100MPa ou 
sous 200MPa 
des éprouvettes de traction extraite
nickel nanostructuré élaboré par SPS sous une pression de 
cupules typiques d’une rupture ductile
 des vides étirés de taille allant de 2 à 10 µm, tandis que le 
des cupules de plus petites dimensions et 
nickel nanostructuré présente, en plus, de grandes cavités 
entre 5 à 10 µm. En raison de leurs aspects sphériques, ces 





III.12, montre que, 
 mécanique 
 ductilité passant de 
 
s du disque fritté de 
. Dans le cas de 






Figure III.13. Fractographie des éprouvettes de traction pour les disques de nickel a) micrométrique et b) 
nanométrique frittés sous 100MPa 
 
Comme le montre la Figure III.14, les deux fractographies des deux éprouvettes de traction obtenues 
à partir des échantillons de nickel nanostructurés frittés respectivement à 100MPa et 200MPa, 
présentent des réseaux composés de cupules avec une taille allant de 0,5 à 2 µm. Pour celui élaboré 
sous haute pression (Figure III.14 (b)), des cupules sphériques de petits diamètres, de taille inférieure 
à 1 µm, ont également été observées. Une limite d'élasticité proche de 600MPa c’est-à-dire trois fois 
plus élevée que la limite d'élasticité de l'échantillon électro-déposé est obtenu. En fait, la résistance 
mécanique relevée est en accord avec ce que l’on pouvait attendre d’après la loi de Hall-Petch [(Hall, 
1951), (Petch, 1953)] qui permet de déterminer la contrainte à partir de laquelle un matériau 
cristallin se déforme de manière irréversible et, ce, en fonction de la taille de ses grains. 
 
  
a) Sous 100MPa b) Sous 200MPa 
Figure III.14. Fractographie des éprouvettes de traction pour les deux disques de nickel nanostructuré frittés 
sous 100MPa ou sous 200MPa 
 
La deuxième caractéristique intéressante associée à cette très bonne résistance mécanique est une 
déformation plastique de 30%. La plupart des alliages de nickel nanométrique (granulométrie <100 
nm) réalisés ne présentent pas, à notre connaissance, de telles déformations plastiques prononcées 
avant la rupture. On suppose que la défaillance prématurée observée dans ces matériaux peut être 
au moins en partie due à la présence d'une quantité de pores qui reste importante. L’échantillon 
obtenu par broyage peut conduire à la présence d’une microstructure "bi-modale" qui se compose 
de "gros" grains dispersés dans une matrice de grains plus fins comme observé sur l’image EBSD 
présentée sur la Figure III.15.  
 
 Figure III.15. Image EBSD-MEB de l'échantillon élaboré à partir de la poudre 
 
L'image EBSD-MEB sur cet échantillon montre clairement ces deux zones. Un échantillon élaboré 
dans les mêmes conditions à partir d’une
homogène. Par conséquent, il sera intéressant 
"gros" et les grains plus fins afin de
mécaniques en particulier sur la rés
Hall-Petch pour les échantillons de 
clairement montré que le nickel nanostructuré
130 nm déterminé par analyse 
résultat est symbolisé par un cercle ouvert) avec
linéaire des données obtenus par Ebrahimi et al.
massif de nickel préparé par électrodéposition
Figure III.16. Situation des résultats 
 
de nickel broyée et frittée sous 
200MPa 
 poudre commerciale présente 
de contrôler cette combinaison entre l
 comprendre le rôle de chaque population sur les propriétés 
istance et la ductilité. Cependant, en comparaison avec la loi de 
nickel densifiés par différentes voies (
 dense (98% avec une taille moyenne des cristallites de 
XRD) produit par SPS activé mécaniquement est 
 la ligne en pointillés qui représente une régression 
 (Ebrahimi, 1999) et Xiao et al.
. 




es gains dits 
Figure III.16), il est 
en accord (notre 







Le processus retenu pour fabriquer des nanomatériaux denses à partir de poudres métalliques 
commerciales micrométriques est constitué de deux étapes principales:  
- (a) l’activation mécanique (MA), en utilisant un broyeur à haute énergie, 
- (b) la densification à l'aide du SPS.  
Dans le premier cas, la poudre de Ni a été broyée dans un broyeur planétaire P4. Enfin, la 
consolidation de la poudre de nickel a été réalisée par SPS. Les conditions de frittage de cette poudre 
activée mécaniquement ont été ajustées afin d'identifier la fenêtre "SPS" pour laquelle il est possible 
de consolider cette poudre sans grossissement ou avec un contrôle de la croissance des grains par 
une modification de la pression appliquée (200 MPa au lieu de 100MPa). Un échantillon de nickel 
nanostructuré dense a ainsi pu être produit (98%). Ce dernier présente, en particulier, une 
microstructure intéressante qui associe la présence de grosses particules avec des plus petites. Afin 
de valider les propriétés mécaniques, il a été essentiel de contrôler ces nanostructures dans un 
échantillon d’assez grande dimension (diamètre 50 mm). Enfin, les échantillons ont subi des tests 
mécaniques quasi-statiques tels que des essais de traction. Par comparaison aux données de la 
littérature, l’échantillon de nickel, fritté à 550°C sous 200MPa, présentant une résistance de 600MPa 
avec une ductilité de près de 30%, est en bon accord avec les prévisions de la loi de Hall-Petch 
(Naimi, 2013). 
 
III.2. Evolution des propriétés mécaniques, dans le cas d’échantillons 
d’alliages métalliques, lors de changements de formes 
Forts des résultats précédents obtenus sur le nickel, il a été envisagé de travailler à plus haute 
température sur une poudre d’alliage de tungstène nanostructurée. Dans tous les cas, le nickel est 
utilisé pour le calage des paramètres expérimentaux et du modèle. 
III.2.1. Réalisation de pièces cylindriques 
III.2.1.1. Etude paramétrique 
Une étude paramétrique a été menée afin de dégager une condition de frittage adéquate pour le 
frittage de la poudre d’alliage de tungstène utilisée dans le cadre de ce travail. Celle-ci a été tout 
d’abord réalisée sur des pièces de petites dimensions (13mm de diamètre et 5mm d’épaisseur). 
Cependant un ajustement de cette condition peut être nécessaire lors du passage à des pièces de 
plus grands diamètres et de formes différentes. Cette étude paramétrique montre qu’une 
consolidation par SPS permet d’accéder à un matériau dont la densité est proche de 100% et de 
microstructure α/γ nanométrique. 
Les différents cycles de cette étape ont été réalisés sous un balayage d’hydrogène de 4L/min, pour 
permettre d’éliminer les oxydes avec les conditions décrites dans la Figure III.17. 
 
 
25-600°C  600°C-1100°C  1100°C à 1300°C  À 1300°C  
Cycle température  200°C/min  200°C/min    50°C/min  10 min  
Cycle pression  50MPa  50-79MPa  79-90MPa  90MPa  
Figure III.17. Conditions SPS déduites de l’étude paramétrique 
 
La valeur de 50MPa correspond au minimum de pression à appliquer en vue d’assurer un contact 
électrique suffisant pour ces faibles diamètres. La montée progressive de la pression au cours du 
cycle à partir de 600°C a été décidée afin de limiter au maximum le confinement d’éventuels oxydes 
tout en permettant la consolidation de l’échantillon. 
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III.2.1.2. Relation entre la microstructure et la présence d’oxydes  
Un disque de 60mm de diamètre et 10mm d’épaisseur a été fritté afin de réaliser des éprouvettes de 
traction (3 exemplaires). Cette géométrie a été retenue pour évaluer, via l’essai de traction, la 
ductilité des différents disques. Le disque obtenu présente une densité de 99%. 
Les résultats de ces essais de traction ont mis en évidence l’absence de ductilité au sein de ces 
alliages de tungstène nanostructurés frittés par SPS. Les principales causes supposées concernent la 
présence d’une grande quantité d’oxydes au sein des matériaux frittés et/ou à la présence de 
contiguïté entre les grains de tungstène. Ainsi, il a été décidé de focaliser nos actions sur les moyens 
d’améliorer la désoxydation.  
 
Une étude du dégazage a été engagée en suivant par ATG la perte de masse de cette poudre en 
fonction de la température. Pour ce faire, le traitement thermique suivant a été appliqué : une 
montée en température de 10°C/min jusqu’à 950°C sans palier sous un balayage d’hydrogène de 
0,16 mL/min. La courbe thermogravimétrique est constituée de trois étapes :  
- une perte de masse importante de la température ambiante jusqu’à 600°C,  
- un palier de 600°C à 700°C sans perte de masse, 
- une deuxième perte de masse continue jusqu’à 950°C.  
Les pertes de masse enregistrées en fonction de la température sont indiquées dans la Figure III.18.  
 
 Perte de masse (%) 
1
ère
 perte de masse 0,13% 
2
ème
 perte de masse 0,02% 
Figure III.18. Pertes de masse en fonction de la température dans le cas d'une poudre d'un alliage de tungstène  
 
Ainsi, un traitement sous hydrogène de la poudre avant consolidation a été envisagé. 
Par conséquent, les essais suivants ont été menés sur des poudres dégazées. Un montage spécifique, 
au sein de la presse de frittage, permettant la circulation de l’hydrogène au sein de la poudre non 
compactée a été conçu. Il a été testé dans le cas de la réalisation des disques de 60mm de diamètre 
et 10mm d’épaisseur. Les conditions de traitement de la poudre au sein de l’équipement SPS sont 
présentées Figure III.19. 
 
Référence du cycle Rampe 1 (T,P) Rampe 2 (T,P) palier 
Conditions de 
désoxydation 
20-500°C 50°C/mn à 7 MPa 
500-700°C à 10°C/mn 
7MPa 
40min à 7MPa 
Figure III.19. Conditions de désoxydation de la poudre au sein de la machine SPS dans le cas d’une poudre 
d'alliage de tungstène 
 
Les conditions de frittage des disques de 60mm de diamètre et 10mm d’épaisseur à partir de 
poudres dégazées sont données dans la Figure III.20. 
 
Référence du cycle Rampe 1 (T,P) Rampe 2 (T,P) Rampe 3 (T,P) palier 
Conditions de frittage 








10 min à 
90MPa 
Figure III.20. Conditions de frittage des disques de 60mm de diamètre et 10mm d'épaisseur d'une poudre 
d'alliage de tungstène 
 
Ces essais n’ont pas été concluants en termes de ductilité; cependant ce traitement préalable de la 
poudre au sein de la machine SPS semble augmenter la taille de la zone exempte d’oxydes. Ainsi, il 
semble que l’origine du caractère fragile  ne soit pas seulement associée à la présence d’oxydes mais 
aussi à la présence soit d’intermétalliques soit d’une répartition non homogène de la phase γ autour 
des grains de α de tungstène. 
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Finalement, il a été décidé de mettre en place une action afin d’optimiser le procédé de désoxydation 
de deux échantillons de 30mm de diamètre et 10mm d’épaisseur, dans la machine SPS. Le choix de 
travailler sur des dimensions plus petites a été motivé par un souci d’économie de matière. La zone 
non affectée par les oxydes ayant augmenté après un dégazage de 40 minutes, il a été décidé 
d’augmenter significativement le temps de désoxydation avec un allongement de ce temps à 5h. Les 
poudres ainsi désoxydées ont ensuite été frittées, directement par SPS, en vue de minimiser la 
reprise d’oxygène.  
Une éprouvette de traction a été extraite par disque afin de réaliser des "mini essais" de traction. Les 
conditions de frittage des deux disques D30H10 à partir de poudres dégazées sont données dans la 
Figure III.21. 
 
Référence du cycle Rampe 1 (T,P) Rampe 2 (T, P) Rampe 3 (T, P) palier 
Etude D30H10 
20-450°C Yconst. 70% 450-








10 min à 
90MPa 
Figure III.21. Conditions de frittage des disques de 30mm de diamètre et 10mm d’épaisseur 
 
A partir de ces deux échantillons, deux essais de traction, présentés Figure III.22, ont été réalisés; ils 
révèlent des ductilités significatives (0,06 et 0,11). De plus, les limites élastiques sont cohérentes 
(850-875 MPa) avec celles obtenues en compression (880 MPa). 
 
Figure III.22. Courbes de traction des échantillons D30H10 
 
III.2.1.3. Conclusion 
Ces résultats sont encourageants; il est cependant nécessaire de mettre en œuvre un traitement de 
désoxydation au sein d’un four de plus grande capacité permettant de traiter "ex-situ" une plus 
grande quantité de poudre. En effet, le but premier d’un équipement SPS n’étant pas de réaliser des 
traitements thermiques longs, il est nécessaire de réaliser ce type de traitement dans un four annexe 
puis de protéger la poudre depuis sa fabrication jusqu’à sa mise en œuvre. 
 
III.2.2. Réalisation de pièces de formes parallélépipédiques  
La problématique du changement de forme est abordée grâce à trois illustrations: 
- le passage d’un disque de tungstène à une plaque de base carrée puis de base rectangulaire, 
- le passage d’une plaque carrée 60x60mm
2
 à une plaque rectangulaire de 220x110mm
2
, 
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III.2.2.1. Vers la forme carrée puis rectangulaire 
Pour la réalisation de disques d’alliage de tungstène de 60mm de diamètre et 10mm d’épaisseur, des 
conditions de frittage ont été optimisées, comme présenté au préalable. La température de frittage 
est de 1300°C pendant 10 minutes, avec une contrainte de 75MPa. Une rampe de 200°C/min a été 
fixée jusqu’à 1100°C puis de 50°C/min jusqu’à 1300°C afin d’éviter un overshot trop important.  
III.2.2.1.1. Première étape : plaque à base carrée 
III.2.2.1.2. Conception de l’outillage  
Les premiers essais menés au sein de matrices cylindriques avec une empreinte carrée n’ont pas été 
concluants. En effet, une fissuration de la matrice dans les coins correspondant aux zones où les 
contraintes sont maximales a été observée. Ainsi, un autre concept a été développé, avec pour idée 
de libérer les contraintes au niveau des angles droits. La Figure III.23 présente ce nouveau concept 
d’outillage qui a permis d’obtenir des plaques carrées, de 60mm de côté et de 13mm d’épaisseur. 
Cependant l’anneau présentant une épaisseur de 22mm a rompu lors du cycle ce qui a conduit à 
augmenter l’épaisseur de celui-ci. En partant de l’outillage existant qui présente une épaisseur de 
40mm, les cycles ont pu être menés jusqu’à leur terme. 
 
a) b) c) 
Figure III.23. Photographies de l'outillage permettant d'obtenir des pièces carrées, a) Blocs de graphite 
permettant d’obtenir la forme carrée, b) Anneau de 22mm d’épaisseur permettant d’apporter la tenue 
mécanique et c) Vue de l’ensemble avec les pistons de section carrée 
 
III.2.2.1.3. Effet sur la puissance machine 
L’observation des courbes de puissance relatives aux deux essais (Figure III.24), pour, 
respectivement, 22mm et 40mm d’épaisseur pour l’anneau externe, montre bien une augmentation 
de l’intensité utilisée quand l’épaisseur de graphite et donc le volume de graphite à chauffer est 





































































Intensité (kA) Tension (V)
 III.2.2.1.1. Caractérisation de la plaque obtenue 
Un prélèvement, dans le sens de la diagonale, 
les plaques a été réalisé (Figure III
la Figure III.25. Il a été ensuite été possible de définir sept bandes (L1 à L7) sur lesquelles des essais 
de dureté (Hv10) et des mesures de densité ont été effectués. L’ensemble des résultats est présenté 
sur la Figure III.26. 
 
a) 
Figure III.25. Photographie de la plaque, 
noire représente la zone prélevée pour les analyses
diagonale d’une plaque de 60mm de côté et de 10mm d‘épaisseur b)
 
Une étude de dureté (Hv 10) 
microstructurale (). Les valeurs indiquées correspondent à la moyenne de 3 essais.
Cette figure montre une différence de dureté e
moyenne de la dureté à cœur e
dureté entre le bord et le cœur de 60Hv
Parallèlement, une étude de densité a été menée afin 
du taux de densification. 




















permettant de vérifier l’homogénéité thermiq
.25). Ce dernier est matérialisé par une bande sombre indiquée sur 
 
b) 
de 60mm de côté, d'alliage de tungstène obtenue par SPS. La zone 
 a) et photographie présentant la filiation de dureté sur la 
a été menée afin de contrôler indirectement l’homogénéité 
ntre le cœur et la périphérie. En effet, l
st de 420Hv et elle est de 360Hv en périphérie, soit un 
 (soit 16,7%). 
de corréler les variations de dureté 
 (HV10) par rapport à celle de la densité (Rapport interne PTA, 
2012) 
3 4 5 6 7
Bandes






























Il y a bien une corrélation entre les duretés les plus faibles et les densités les plus faibles. A cœur, la 
densité est proche d’une densification totale alors qu’en périphérie la densification est plus faible. 
 
Une modélisation du frittage de ce carré a été effectuée afin d’estimer le gradient éventuel de 
température entre le centre et le bord de la plaque. Les schémas de la Figure III.28 montrent ce 
gradient thermique entre le centre et le bord ; les coins sont bien les points froids du système. 
 
Température au centre (°C) Température au milieu des 
côtés (°C) 
Température dans les coins (°C) 
1327 1285 1243 






Figure III.28. Cartographie thermique obtenue par modélisation (ABAQUS) 
III.2.2.1.2. Conclusion 
La différence de dureté et de densité entre le centre et les bords de la plaque de 60mm a permis de 
mettre en évidence un gradient thermique qui a été confirmé par la modélisation. 
Comme déjà mentionné au préalable, une amélioration de l’isolation thermique doit permettre de 
réduire le gradient thermique. L’autre solution est d’apporter une source de chaleur externe pour 





Figure III.29. Cartographie thermique obtenue par modélisation (ABAQUS) d'une matrice avec une source de 
chaleur externe 
Ainsi une simulation (Figure III.29) a été réalisée avec un système chauffant porté à une température 
de 1300°C. Avec un tel système, la modélisation a permis de prévoir une réduction de cet écart de 
température de 84°C à 17°C. 
III.2.2.2. Deuxième étape : réalisation de plaques de base rectangulaire 
La réalisation de pièces rectangulaires de dimension 110x220mm et d’épaisseur 13mm nécessitait 
l’utilisation d’une machine SPS (de préférence de marque FCT) de plus grande capacité que la nôtre. 
Les pièces ont été réalisées dans un laboratoire du Fraunhofer (IFAM-Institut de Dresde-Allemagne) à 
l’aide d’une machine également de marque FCT, mais sur le modèle HPD250. Cette machine permet 
de réaliser des pièces de diamètre allant jusqu’à 300mm sous une contrainte maximale de 2500kN.  
III.2.2.2.1. Adaptation des conditions de frittage 
Les conditions de frittage (Figure III.30) ont été adaptées, avec un abaissement de la contrainte, afin 
d’éviter tout risque d’endommagement des outillages coûteux. Afin de réduire, au mieux, le gradient 
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thermique qui est prévisible, la rampe de montée en température au-delà de 600°C a été abaissée à 
50°C/min. Quant aux dimensions de l’outillage et, plus particulièrement, l’épaisseur de l’anneau, une 
valeur de 50mm a été retenue ; cela a permis d’éviter la casse de l’outillage et de réduire le gradient 





Montée en Température 
(20-600°C) 
Montée en Température 
(600-1300°C) 
Palier (1300°C) Densité (%) 
Alliage de tungstène, 






10 min/60 MPa 98.6 
Alliage de tungstène, 






12 min/60 MPa 98.8 
Figure III.30. Conditions de frittage des plaques de 220x110mm et d'épaisseur 10mm avec la machine HPD250 
de l’IFAM de Dresde 
Les deux plaques obtenues présentent une variation de "couleur" visible à l’œil et de géométrie 







Figure III.31. a) Photographie d'une plaque présentant un gradient d’"aspect" et b) carte thermique établie par 
simulation thermique (module thermo-électrique) 
Les deux plaques ont été découpées en 7 bandes dans le sens de la longueur afin de réaliser des 
mesures de dureté (Figure III.33) et de densité (Figure III.34) en 6 points par bandes comme le 
montre le plan de découpe des plaques proposé Figure III.32. 
 
 





Figure III.33. Evolution de la dureté en fonction des bandes et des points de mesure 
 
Une dureté relativement homogène, pour la plaque 2, comprise entre 315 et 370Hv est observée. 
Pour la plaque 1, les bandes 1, 2, 3, 4, 5 et 6 montrent un écart de dureté maximum de 50Hv, alors 
que la bande 7 se trouvant en bordure, dans le sens de la longueur, présente un écart de 70Hv.  
 
Densité(%) - Plaque 1  
Bande 1 97,82 
Bande 2 98,63 
Bande 3 98,36 
Bande 4 98,25 
Bande 5 98,61 
Bande 6 97,75 
Bande 7 93,57 
 
Densité (%) - Plaque 2 
Bande 1 98,68 
Bande 2 98,86 
Bande 3 98,79 
Bande 4 98,71 
Bande 5 99,07 
Bande 6 98,86 
Bande 7 96,18 
 
Figure III.34. Evolution de la densité en fonction des bandes et des points de mesure 
 
La plaque 1 présente des densités relativement homogènes (97,75-98,63%), à l’exception de la bande 
7 qui présente une densité plus faible (93,57%). 
La plaque 2 présente des densités homogènes allant de 98,68 à 99,07%, à l’exception également de 
la bande 7 (96,18%). 
On remarque que les résultats de densité et de dureté sont en parfait accord ; la bande présentant 
les duretés les plus faibles (Plaque 1, bande 7 et Plaque 2, bande 7) présente également les densités 
les plus faibles. Ceci est également en accord avec les résultats de simulation montrant que les bords 
sont plus froids.  
Cependant, si on considère la symétrie radiale du système, il peut être surprenant de ne pas avoir 
obtenu des résultats équivalents pour les bandes périphériques 1 et 7 de la plaque 1. On peut 
expliquer cette différence en regardant plus en détail le plan de découpe de la plaque (Figure III.32) 
qui montre que la bande 1 n’est pas prise en extrémité de la plaque alors que la bande 7, elle, est 
bien en extrémité. 
Le fait d’avoir une meilleure homogénéité au sein de la plaque 2 peut éventuellement s’expliquer par 
le fait que le temps de maintien ait été augmenté de 2 minutes.  
Dans le but d’améliorer encore l’homogénéité thermique une meilleure isolation voire un chauffage 
externe (chauffage hybride) devront être envisagés. 
Après avoir réussi à obtenir des pièces de formes parallélépipédiques, et de tailles variables et 
raisonnablement homogènes, il est intéressant de se confronter à la réalisation d’une forme plus 
complexe et de grande dimension. 
III.2.3. Réalisation d’une forme complexe de grande dimension 
L’objectif est de réaliser une forme complexe en cuivre (Alfa Aesar, 8-11µm), un dôme de 130mm de 
diamètre, de 65mm de hauteur et de 10mm d’épaisseur. En raison du coût élevé de l’outillage qui est 
 
 
 plus volumineux et plus complexe
l’optimisation du cycle de frittage 
diamètres. Il s’agit d’une démarche progressive.
première a consisté à valider les propriétés visées sur des pièces dite
permis de faire un premier changement d’échelle vers des pièces de diamètre identique à la pièce 
finale et enfin la dernière étape qui 
La première et la seconde étape
60mm et 130mm de diamètre et de 10mm de hauteur
termes de densité et de propriétés mécaniques. 
 
Echantillon de cuivre
(ø  60mm, h=10mm), régulé au 
bord de l’échantillon-thermocouple
(ø 130mm, h=10mm), régulé au 
bord de l’échantillon-thermocouple
Figure III.35. Conditions de frittage des disques de cuivre de 60 et 130mm de diamètre et de 10mm d'épaisseur
III.2.3.1. Conception de l’outillage
Pour faire face à la complexité de la forme visée (
nécessaire pour suivre la température en divers points 
été placé à 2mm du pied de la forme;
fritter à mi-hauteur; enfin le pyromètre axial a permis de mesurer la température au sommet de la 
forme. Le thermocouple Th06 p
mais radialement à mi distance 
Cette instrumentation a perm
caractéristiques de la pièce, au cours
La principale difficulté a été le remplissage homogène 
réalisé après avoir déterminé la compressibil
du piston du haut a été réalisée
d’effectuer le remplissage de la poudre. L’ensemble a été vibré pendant le remplissage permettant 
ainsi une répartition homogène de la poudre.
Figure III.36. Schéma présentant l'outillage, la forme visée et l'instrumentation mise en place pour étudier la 
 mais aussi en raison de la quantité de poudre 
a tout d’abord été conduite sur des disques de différents 
 Cette optimisation a été menée en trois étapes, une 
s "petites", une seconde étape a 
consiste à réaliser la forme recherchée. 
s ont donc permis, respectivement, à partir de disques de cuivre de 
, de valider des conditions de frittage en 
 
 












Figure III.36), une instrumentation thermique est 
de l’objet considéré. Le thermocouple Th01 a 
 le thermocouple Th04 a, lui, été placé à 2mm de la pièce à 
ermet de suivre la température dans la matrice
entre la pièce frittée et le point de mesure du thermocouple Th04. 
is d’obtenir l’évolution de la température
 du frittage. 
de la matrice par la poudre
ité de la poudre de cuivre. Ensuite une réplique












, à 2mm du piston 
, en divers points 
. Celui-ci a été 





III.2.3.2. Réalisation de l’essai 
III.2.3.2.1. Calage des conditions 
La régulation en température doit être effectuée au sommet de la pièce, correspondant au point de 
mesure du pyromètre axial, alors que lors de l’optimisation, le pilotage de la température a été 
réalisé en bordure des disques. Il a été observé un écart de 40°C entre le bord (700°C au 
thermocouple) et le centre (mesure par pyromètre axial, 740°C) des disques de 130mm de diamètre.  
Les conditions retenues à partir de ce recalage en température sont présentées Figure III.37.  
 
Echantillon Forme 
(ø  130mm, h=65mm 
et e=10mm) 





Cuivre (Alfa Aesar 8-




10 min/20 MPa / 
Figure III.37. Conditions de frittage d'une forme de cuivre de 130mm de diamètre et de 10mm d'épaisseur 
III.2.3.2.2. Essai préliminaire 
Un premier essai mené à conduit à la rupture de la matrice et du piston du haut. Nous avons attribué 
cette rupture à l’accumulation des contraintes dues aux frottements. La Figure III.38 présente les 
courbes d’évolution des différentes températures mais également la courbe de retrait et sa dérivée. 
La Figure III.39 correspond à un zoom des courbes de déplacement et de la dérivée du déplacement. 
 
Figure III.38. Evolution des différentes mesures de température ainsi que l'évolution du retrait et de sa dérivée 
lors du cycle ayant abouti à la rupture de l’outillage 
 






















00:00:00 00:00:43 00:01:26 00:02:10 00:02:53 00:03:36 00:04:19 00:05:02 00:05:46 00:06:29 00:07:12
Temps 
Temperature pyromètre PyroTop Temperature Th01 RTC1 Temperature Th04 RTC4
Dérivée du retrait Déplacment (mm)
 Figure III.39. Evolution de la mesure
dérivée lors du cycle ayant conduit à la rupture de l’outillage lors de l’essai de frittage d’une pièce en
 
La rupture a été amorcée après un déplacement des pistons dans la matrice de 16mm. 
a été alors envisagée via un frittage en deux étapes avec pour idée d’introduire une étape de 
relâchement des contraintes avant d’atteindre la température de 
thermocouple Th01) en s’assurant de ne pas atteindre
important (16mm) (Figure III.39)
La première étape consiste à réaliser un pré
température optimale retenue pour le frittage. Un relâchement de l’ensemble des contraintes est 
effectué. Il s’agit ensuite de repartir de ce stade sous
cycle pour densifier complètement la forme.
III.2.3.2.3. Résultats 
Un second essai en deux étapes a donc été mené. La première étape a été prévue afin de consolider 
la poudre jusqu’à 145°C au niveau du 
consisté à appliquer
Figure III.40 donne l’évolution de la température au pied de la forme ainsi que l’évolution du 
déplacement et de sa dérivée. La valeur critique de 16mm n’a pas été atteinte.
 de température au pied de la forme ainsi que l'évolution du retrait et de sa 
rupture (206°C au niveau du 
 la valeur critique conduisant à un retrait 
. 
-frittage à une température plus basse que la 
-densifié. La seconde étape sert à appliquer le 
 
 
"pied" de la forme avant refroidissement. La seconde étape a 











Figure III.40. Données SPS donnant l'évolution de la mesure de température au pied de la forme ainsi que 
l'évolution du retrait et de sa dérivée lors de la première étape du cycle ayant conduit au frittage d’une pièce 
de forme en cuivre 
 
Ce cycle en deux étapes a permis d’obtenir la forme souhaitée (Figure III.41) et de déterminer les 
températures au sommet, à mi-hauteur et à la base de la forme. La Figure III.42 montre l’évolution 
thermique autour de la pièce lors du cycle. 
 






























































Temperature Th01 Dérivée du déplacement Déplacement (mm)
 Figure III.42. Données thermiques lors du cycle menant à une forme en
 
Les évolutions thermiques au niveau des thermocouples Th01 et Th 06 
respectivement aux températures au "pied" de la forme et à mi
piston ne révèlent pas de diff
Axialement, le gradient est de 37°C sur une distance de 65mm, alors qu’il est quasi
sommet (pyromètre) et la mi-hauteur (thermocouple 4) de la forme. 
III.2.3.2.4. Caractérisation de
La pièce obtenue a été caractérisée. Une filiation de dureté 
effectuée de façon à obtenir une évolution sur un demi
 
Figure III.43. Photographie d’une partie du dôme permettant de localiser l’emplacement de la filiation de 
Les résultats des mesures de dureté
 
















































érence siginificative de la température tout au long du cycle. 
 
 la pièce de forme 
(HV10) en plusieurs points 
-dôme comme le montre la 
 
dureté 
 (HV10), réalisées sur une surface, sont présentés 
normalisés de la filiation de dureté (HV10) 
00:08:38 00:11:31 00:14:24 00:17:17 00:20:10 00:23:02 00:25:55
Temps (hh:min::ss)
Th 01 Th04 Th 06 Consigne Température
2 4 6 8 10 12





t de contact matrice-
-nul entre le 
a été 




 Cette figure montre que la dureté est 
du dôme) et le point 10 (en haut du dôme)
observée par les mesures de température au niveau des différents thermocouples et pyromètres.
Parallèlement, des essais de traction
courbure du dôme comme le montre la 
 
Figure III.45. a)Photographie du dôme retourné
ce même dôme permettant de localiser l’emplacement 
photographie d’une partie du dôme permettant la localisation des éprouvettes T3, T4, T5, T6, T7 et T8.
 
Comme précédemment les essais de trac
longueur et 4mm de diamètre avec une vitesse de déformation de 3 x 10
suivi à l’aide d’un extensomètre 
L’objectif de cette étude a été de caractériser 
pièce frittée afin d’évaluer l’homogénéité de la pièce.
Une première série d’éprouvettes 
Les éprouvettes transverses à 
respectivement de 10 mm pour T3 
Les éprouvettes transverses à 
respectivement, de 68 mm pour T6 
Une seconde série d’éprouvettes a été extraite dans un plan
éprouvettes radiales, T1 et T2, positionnées à 
pied de la forme (position radiale par rapport à l’extérieur).
Les résultats des essais de traction sont donnés 
constante avec un écart maximal de 6% entre
. Cela permet de confirmer l’homogénéité thermique 
 ont été menés sur les éprouvettes prélevées le long de la 
Figure III.45. 
 avec les emplacements des éprouvettes T1 et T2
du prélèvement des éprouvettes de traction et c) 





de longueur utile de 10mm. 
par des essais de traction un maximum de zones de la 
 
a été extraite dans un plan transverse (Figure III
Ɵ = 180° sont positionnées à une distance du pied de la forme
(A), de 39 mm pour T4 (B) et 75 mm pour T5 (C2)
Ɵ = 0° sont positionnées à une distance du pied de la forme 
(C1), de 31 mm pour T7 (D) et de 15mm pour T8
 radial (Figure 





 le point 1 (en bas 
 
 
, b) schéma de 
 
 L’allongement a été 




III.45 a) et c)). Les 
 Figure III.46. Courbes normalisées donnant pour 
de l'allongement relatif ainsi que la ductilité obtenue
 
Hormis les éprouvettes T1 et T2
résultats de ductilité et de résistance mécani
respectivement, des valeurs de ductilité
Malgré ces faibles différences, on peut considérer que 
les résultats de ces caractérisations sont en 
l’échantillon. Les thermocouples, 1 et 6, correspondent aux températures les plus éloignées de la 
température de frittage (702°C pour 740°C). Cette même zone correspond approximative
zone de prélèvement des éprouvettes T1 et T2.
Ces résultats sont très encourageant
d’un point de vue de l’homogénéité 
différents endroits de la pièce 
conviendra, via la modélisation, 
la poudre, et d’autre part, dans le contrôle des gradients thermiques et mécaniques.
III.3. Conclusion  
L’homogénéité thermique des petites pièces est obtenue sans 
Cependant le terme "petite pièce" est bien évidemment en rapport avec l’équipement 
dimensions maximales correspondant à de petites pièces, ont été fixées, dans le cas de notre 
équipement et de notre étude, à 40mm de diamètre et 10mm de hauteur.
Lors de la réalisation de plus grandes pièces, l’obtention de l’homogénéité therm
directe. 
chacune des éprouvettes la résistance mécanique en fonction 
 
, on peut considérer que l’ensemble des éprouvettes donne des 
que équivalents. Les éprouvettes T1 et T2, présentent 
 et de résistance mécanique plus basse. 
le dôme de cuivre fritté est homogène et que 
accord avec la répartition thermique obtenue dans 
 
s pour la réalisation de pièces de formes complexes, notamment 
microstructurale validée par des essais de traction réalisées à 
et des caractéristiques mécaniques résultantes.





ment à la 




ique est moins 
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Lorsque les différents paramètres influençant l’évolution des gradients de température sont connus, 
il est possible d’obtenir des plus grandes pièces, avec une bonne homogénéité, sans trop abuser 
d’essais-erreurs, comme le montre la réalisation des différentes formes; cependant ce mode de 
fonctionnement n’est pas viable en termes de coûts car la réalisation de grandes pièces engendre 
des coûts d’outillage et de matière élevés. 
Ainsi, il est indispensable d’établir une stratégie pour conduire un changement d’échelle. Dans les cas 
étudiés, c’est-à-dire pour un matériau isolant (alumine) ou un matériau conducteur (nickel), nous 
avons abouti de manière semi-empirique, à une courbe, pour une hauteur de matrice donnée, 
permettant de dimensionner l’outillage en vue d’obtenir des échantillons homogènes. Il serait 
maintenant intéressant de vérifier s’il est possible d’étendre ce raisonnement aux frittages de 
l’ensemble des conducteurs et de l’ensemble des isolants. 
Le changement d’échelle peut entraîner dans certains cas, une modification des conditions de 
frittage pour faire face aux limites de l’équipement. La rampe peut par exemple, être abaissée, pour 
le bon déroulement du cycle. Ce type de changement permet, en plus, au système de mieux 
s’homogénéiser en température.  
Nous avons fait appel à quelques simulations numériques pour étayer nos résultats. Celles-ci 
apparaissent comme indispensables pour mener à bien les changements d’échelle mais aussi les 
changements de forme. Il s’agira de développer des modélisations plus performantes en couplant 
dans un premier temps les aspects thermoélectriques et thermomécaniques via Abaqus. Toutefois, 
pour aller encore plus loin, il faudra prendre en compte l’évolution du système au cours du frittage 
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 Ce dernier chapitre concerne un 
réalisation d'assemblages sans apport de matière
révèle deux aptitudes : 
- d’une part, elle permet d’assembler
circonstances, à toutes les autres méthodes d’assemblage,
- d’autre part, elle peut être une solution alternative au frittage, en une seule passe, de 
certaines pièces.  
Ce chapitre est intégralement consacré à cette
de métaux ou d'alliages métalliques
peuvent être envisagés. Ce chapitre est subdivisé en deux parties
Dans la première partie, le mémoire 
sollicitations industrielles ; au-
rencontrées au cours de ces études 
un assemblage, par SPS, performants
La seconde partie de ce chapitre, dresse, tout d’abord, 
faire ressortir les principaux paramètres pertinents de l’assemblage par SPS. 
permet enfin d’aborder à partir de sollicitations
pour réaliser un changement d’échelle lors d’un assemblage bimétallique voire d’aller à la réalisation 
de formes complexes et, d’autre part, pour évaluer une autre possibilité offerte par la technologie 






Pour mieux appréhender ce chapitre, il convient de définir certains termes en relation avec les 
notions associées à cette problématique d’assemblage qui conduit à la formation d’une 
assemblages perpendiculaires aux lignes de courant et à la force appliquée consistent en un 
empilement de deux massifs cylindriques
Nous avons été amenés à distinguer les assemblages de matériaux identiques et les assemblages de 
matériaux différents. Pour les premiers, les deux parties à assembler sont constituées du même 
matériau alors que, pour les seconds
matériaux différents. Bien évidemment, dans un cas comme dans l'autre, les deux surfaces en regard 
pour réaliser l'assemblage doivent être "aussi propres que possible". 
permet :  
- via la force appliquée de plaquer les surfaces à assembler l’une contre l’autre (
- via le courant appliqué de chauffer
 
A) 
Figure IV.1. Schémas permettant de présenter la configuration d'un assemblage perpendiculaire aux lignes de 
courant et à la force appliquée qu’il s’agisse 
 
Comme indiqué précédemment, nous limiterons ce travail à l’é
métalliques, sans apport de matière.
autre domaine d'application de la technologie SPS
. En effet, dans ce contexte, 
 ; elle peut donc être une alternative, dans certaines 
 
 problématique en se limitant volontairement 
 même si, a priori, des assemblages de tous types de matériaux
. 
repose sur trois types d’assemblages à réaliser
delà des résultats qui sont loin d’être parfaits, 
mettent en évidence les paramètres à maîtriser pour conduire à 
. 
un bilan de ces difficultés
Cette seconde partie 
 industrielles des approches novatrices, d’une part, 
. 
 comme le montre la Figure IV.1. 
, les deux parties à assembler sont constituées de deux 
Ce type de configuration 
 l’ensemble matrice – outillage et/ou échantillon.
 
B) 




 (Orru, 2009), la 
la technologie SPS 
aux cas 
 
 dans le cadre de 
les difficultés 






 de pièces 
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Dans le cas d’un assemblage de pièces métalliques identiques (souvent désigné comme un 
assemblage "homogène"), de part et d’autre de l’interface aucun changement de composition ne 
doit être observé. Un assemblage est jugé bon lorsqu’il permet d’obtenir : 
- une reconstitution des environnements atomiques au voisinage de l’interface c’est-à-dire 
d’éliminer la porosité et de favoriser le franchissement de l’interface initial par les grains,  
- des propriétés mécaniques et physico-chimiques post-assemblages équivalentes à celles du 
massif de départ. 
Enfin, il convient de rappeler que pour de nombreux métaux ou alliages la déformation plastique 
s’opère à basse température, sous l’effet de la contrainte, tandis que pour des métaux à limite 
élastique plus élevée, bien souvent "fragiles", une augmentation de la température est nécessaire 
pour abaisser la limite d'écoulement. Ainsi, l’assemblage de deux métaux "durs" apparaît plus 
difficile à réaliser et nécessitera d’établir un contact "parfait" entre les deux surfaces à associer. Par 
conséquent, une maîtrise de l’état de surface en termes, par exemple, de rugosité, de propreté,… est 
indispensable. De plus pour activer les processus de diffusion, il est souvent nécessaire d’élever la 
température tout en maîtrisant cette dernière afin d’éviter le passage par une phase liquide ou bien 
d’éviter le phénomène de recristallisation. Ainsi le contrôle de la température au niveau de 
l’interface facilitera le franchissement des grains et la fermeture de pores afin de conserver la 
microstructure initiale. 
En revanche, lors d’un assemblage de matériaux différents la mise en contact des deux métaux 
différents peut entraîner le passage progressif des atomes de l'un des matériaux vers l'autre. 
L'interdiffusion va dépendre de la température, du temps de maintien à cette température et de la 
capacité des atomes à diffuser. Suivant les éléments chimiques en présence, ils peuvent réagir entre 
eux et ainsi former des composés intermétalliques à l'interface. Les diagrammes de phase nous 
informent sur les phases susceptibles de se former en fonction des concentrations des éléments. 
 
IV.2. L’assemblage par SPS, une alternative intéressante 
Cette partie a été construite à partir de 3 demandes industrielles "originales" pour évaluer les 
possibilités, autres que le frittage, offertes par la technologie SPS, en particulier pour : 
- la réalisation de longs barreaux par l’assemblage de pièces pré-frittées, 
- l’assemblage de deux plots d’acier ODS (PM2000), 
- l’assemblage d’un alliage de titane (TA6V) avec un alliage de bronze. 
IV.2.1. Application de la technologie SPS à la production de longs barreaux 
La technologie d’assemblage par SPS peut-elle permettre de contourner les difficultés rencontrées 
pour fritter de longs barreaux en deux étapes ?  
Dans le cadre d’une étude pour Nexter, dédiée à la réalisation de Matériaux à Hautes performances, 
des essais ont été conduits pour produire des barreaux dont la longueur est bien supérieure au 
diamètre. Toutefois, comme déjà signalé dans le chapitre II, le frittage de longues pièces pose au 
moins quatre types de problèmes : 
- la charge appliquée de manière uniaxiale ne permet pas une répartition homogène des 
contraintes tout au long du barreau, 
- le contrôle de la distribution de température tout au long du barreau pour atteindre 
l’homogénéité thermique, 
- la faible compressibilité de nombreuses poudres qui nécessiterait de partir de crus dont la 
hauteur serait supérieure à l’ouverture maximale possible pour la machine, 
- la tenue mécanique des outillages. 
Ainsi, l’assemblage axial sans apport de matière de deux pièces d’alliage de tungstène préalablement 
frittées apparait comme une solution alternative au frittage en seule étape de longs barreaux.  
 IV.2.1.1. Etude de faisabilité 
Un premier assemblage a donc été testé en vue de caler la température d’assemblage, en particulier, 
celle au niveau de l’interface. Le matériau utilisé pour cet ajustement est un alliage de tungstène
nickel et fer présentant une structure nodulaire (
l’avantage de posséder une microstructure simple dont les modification
température et la pression mécanique sont bien identifiées
 
Figure IV.2. Observation par microscopie optique (sans attaque) de la microstructure typique de 
 
Trois assemblages de 13mm de diamètre et 33 mm de hauteur ont été 
utilisant une matrice possédant




Dans chacune des 3 empreintes
diamètre, dont les faces à assembler
entre deux plots de 14mm afin 
assemblages ont fait l’objet d’essais de traction alors 
une analyse métallographique. 
avec l’alliage de tungstène D176  
Figure IV.2). Cet alliage, pris comme référence
s engendrées par la 
 (Plansee Tungsten Alloys
 
commercialisé par PTA 
réalisés
 3 empreintes de 13,5mm de diamètre et de 40mm de hauteur, le 
(Figure IV.3). 
.3. Vue de dessus de la matrice trois-empreintes 
 est introduit un empilement de 3 plots cylindriques de 12,
 sont brutes d’usinage. Un plot de 5mm de hauteur a été placé 
d’évaluer deux jonctions par assemblage. (Figure 






 simultanément en 
 
9 mm de 
IV.4). Deux des 
 Figure IV.4. Schéma présentant l’empilement réalisé en vue de l’assemblage
 








L’analyse métallographique de la 
locale de la surface avec une déformation des nodules sur une épaisseur inférieure à 
microns (Figure IV.6). 
 
Figure IV.6. Faciès de surface des plots avant assemblage observé par 
 
Après assemblage deux éprouvettes de traction de 8mm de diamètre et 30mm de hauteur ont é
usinées et testées mécaniquement. L’observation de l’interface met en évidence une recristallisation 
au niveau de la zone de jonction (
zone de transition identifiable, d’une part, par l’observation de nodules de tungstène dont la 
morphologie a été modifiée et, d’autre part, par la présence d’oxydes de taille micrométrique (points 
noirs) au niveau de l’interface.  
 
 
sont présentées Figure IV.5. 







IV.5. Conditions d’assemblage de l’alliage D176 
surface d’un plot, avant assemblage, montre 
 
MEB










IV.7-b) montre une 
 a) MEB  
Figure IV.7. Clichés de la zone de jonction obtenus par 
 
Les deux éprouvettes de traction 
élastique à 510MPa et 460MPa.
traction a été réalisée (Figure IV.
 
Figure IV.8. Analyse fractographique sur 
 
Des grains polyédriques de taille hétérogène sont observés
de l’interface fragilise cette zone et 
IV.8). Une analyse au MEB d’une des éprouvettes, au niveau de la zone de rupture correspondant à la 
zone d’assemblage, montre une recristallisation 
(Figure IV.9). 
Figure IV.9. Une analyse métallographique d’une des éprouvettes de traction après rupture
 
b) MO
a) Microscopie Electronique à Balayage et 
Microscopie Optique 
se sont rompues au niveau des interfaces 
 Une analyse fractographique effectuée sur les éprouvettes de 
8). 
une éprouvette de traction
. La recristallisation 
constitue l’amorce d’une rupture fragile intergranulaire (





lors de la montée 
 
 





 Ainsi, compte tenu de cette hétérogénéité microstructurale au niveau de l’interface, l’essai de 
traction n’a mis en évidence aucune tenue mécanique 
d’une rupture fragile intergranulaire a été observé. 
mécanisme de rupture à cause de la présence de nombreux grains ultrafins de tungstène à 
l’interface. Ces grains ultrafins proviennent d
échauffements localisés de 1700°C (0,55 x Température de fusion de W en Kelvin) ont été atteints.
Dès lors une première piste d’amélioration est de tester un assemblage 
des surfaces rectifiées. En effet, l
effet de pointe par simple application
IV.2.1.2. Application au
IV.2.1.2.1. Validation d’un état de surface
Ainsi un second essai d’assemblage de deux 
de hauteur a été conduit afin d’étudier l’effet d’une surface rectifiée sur 
pièces préalablement frittées ont été usiné
rectification a été effectuée en vue d’améliorer
précédent et assurer un meilleur contact entre les surfaces à assembler
cycles de frittage sont données Figure 
de 30,7 mm de diamètre interne, 90 mm de diamètre externe et 50










Figure IV.10. Conditions de frittage des disques D30H5 et D30H10 
 
Une photographie des assemblages ainsi qu’un cliché
 
Photo de l’assemblage 
Figure IV.11. Photographie de l’assem
interfaciale (les flèches permettent de repérer 
Cet essai avait pour objectif de vérifier 
en vue d’éviter une fusion locale associée à un "
de l’interface puisqu’un fa
Cette rupture intergranulaire est le principal 
’une recristallisation du tungstène révélant que des 
de deux alliages possédant 
a faible ductilité de ce matériau dur ne permet pas d’éliminer cet 
 de la pression lors de l’assemblage. 
 cas d’un alliage de tungstène à grains fins 
 rectifié 
échantillons pré-frittés de 30 mm diamètre et de 10 mm 
la qualité de l’interface
es, par électroérosion, aux deux extrémités. Une 
 l’état de surface (0,2µm) au lieu de 1,3µm dans le cas 
. Les conditions des deux 
IV.10. Ces essais ont été réalisés dans une
 mm de hauteur avec des pistons 
 













utilisées pour réaliser un assemblage
pièces préfrittées 
 MEB sont présentés Figure 
 
Cliché MEB de l’interface
blage après découpe et polissage et cliché obtenu
la position de l’interface initiale
l’influence de la diminution de la rugosité (de 1,3µm à 0,2µm) 



















des matériaux durs l’état de surface doit être optimisé. En effet, une surface brute d’usinage, 
légèrement polie et nettoyée ne permet pas d’avoir la planéité nécessaire et suffisante pour éviter 
l’effet de pointe et donc l’élévation de température pouvant induire dans cet alliage la fusion de la 
phase γ. Lorsque la rugosité est réduite, par exemple par rectification, le contact entre les deux 
surfaces est de meilleure qualité. En conclusion, il existe pour des matériaux durs un état de surface 
optimal à rechercher pour la réalisation d’un assemblage. 
IV.2.1.2.2. Vers un barreau en alliage de tungstène  
Forts des résultats précédents, il a été décidé de réaliser un long barreau en deux étapes : 
- la première consiste à préparer un massif sous-densifié ; cette approche en fonction de la 
température permet de conserver une microstructure fine, 
- la seconde consiste à appliquer le cycle d’assemblage des deux pièces préfrittées. 
Tout d’abord, un pré-frittage sous une faible contrainte (35MPa au lieu de 90MPa) et une faible 
température (1100°C au lieu de 1300°C) a été réalisé. Il a ainsi été obtenu un barreau (65mm de 
longueur) sous densifié présentant une densité de 80%. Les conditions de frittage sont présentées 
Figure IV.12. Le barreau a ensuite été découpé par électroérosion en deux barreaux de 32,5 mm de 
longueur. Une rectification des deux extrémités a été conduite pour, d’une part, éliminer les 
contaminations de surface (oxydes, carbures et intermétalliques) et, d’autre part, avoir des surfaces 
planes pour l’assemblage afin de limiter d’éventuels effets de pointe.  
Les deux barreaux présentent chacun une densité de 80%, ce qui confirme une bonne homogénéité 
de la pré-densification. Ces deux barreaux ont été ensuite assemblés au sein d’une matrice avec un 
cycle différent du cycle de frittage puisque le temps de palier a été réduit à 1 minute et la 
température portée à 1300°C pour atteindre la structure biphasée α/γ. Un long barreau d’alliage de 
tungstène de 50mm de longueur et de 24mm de diamètre a été obtenu. Les conditions de frittage et 
d’assemblage sont résumées dans la Figure IV.12.  
 
 








200°C/min 200°C/min 50°C/min 1mn/1300°C 
Figure IV.12. Conditions de frittage et d’assemblage par SPS (pression de 35MPa) 
Le barreau ainsi obtenu semble assemblé d’un point de vue macroscopique. Une mesure de densité 
par poussée d’Archimède révèle un taux de densification global de 99,2+/- 0,15%. Une découpe en 
quatre zones a été réalisée selon le schéma de la Figure IV.13 afin de mener une mesure de densité 
en différents points. La zone 1 correspondant au bas de l’échantillon c’est-à-dire la zone sur laquelle 
la contrainte uniaxiale a été appliquée (Figure IV.14).  
 
 
Figure IV.13. Plan de découpe de l’échantillon assemblé, de 24mm de diamètre et 50mm de hauteur. Le trait 
rouge symbolise la position de l’interface initiale7 
 
 




Figure IV.14. Tableau récapitulatif des mesures de densités 
différents morceaux prélevés au sein du barreau assemblé
Une bonne homogénéité en termes de densité tout au long du barreau assemblé
La qualité de la jonction a été étudiée par microscopie 
d’éventuels changements topographiques et chimiques
observation, allant de la périphérie de l’échantillon jusqu’au cœur, a été 
La Figure IV.15 a) relative à l’observation de l’interface a
de zones dites "non assemblées". Toutefois
mm.  
De la même manière, une analyse réalisée au cœur de l’échantillon au niveau de l’interface montre 




Figure IV.15. Clichés MEB de l’interface entre les deux échantillons préalablement frittés par SPS. a) vue globale 
de l’interface au bord de l’échantillon b) 
Une visualisation, en mode électrons rétrodiffusés basse tension, permet de mieux apprécier la 
composition chimique de part et d’autre de l’interface
centre de l’échantillon (Figure IV
est mise en évidence :  
- une phase correspondant 
- une phase correspondant 
- des zones noires. 
 
a) 
Figure IV.16. Observations, au MEB en mode d’électrons rétrodiffusés
échantillons préalablement frittés par SPS. a
2 3 
22 99,1+/-0,18 99,2+/-0,26 
obtenues par poussée d’Archimède
 
électronique à balayage
. Afin de mieux apprécier cette interface, une 
conduite.
u bord de l’échantillon montre
, ces zones ne sont observées que sur une distance de 1 
été formée comme le montre la
 
b 
vue globale de l’interface au cœur de l’échantillon
, aussi bien en périphérie (
.16b). A partir des contrastes de l'image, la présence de 
aux zones claires (α), 
aux zones plus foncées (γ), 
 
b) 
, de l’interface réalisée
) vue globale de l’interface au bord de l’échantillon. b




 pour les 
 a été obtenue. 
 pour observer 
 




Figure IV.16a) qu’au 
trois phases 
 
 entre les deux 
) vue globale 
 Une observation plus fine de l’interface permet 
foncée), l’apparition d’une nouvelle
la présence de cette nouvelle espèce
la Figure IV.17. 
 
Figure IV.17. Observation au MEB en mode d’électrons rétrodiffusés de l’interface
 
A partir de l’observation précédente, une cartographie 
des phases se trouvant au niveau de l’interface a été réalisée. 
de cette analyse.  
 
a) 
Figure IV.18. a) Clichés MEB de la zone 
 
La zone claire (phase α) correspond 
phase ɣ constituée de nickel, de fer et d’oxygène. On peut donc dire que 
formés et sont localisés dans la phase 
oxydes soit au cours de la mise en œuvre de la poudre soit lors du frittage SPS pour produire des 
matériaux de meilleure qualité. Cela impose de connaître l’origine de la formation de ces oxydes
En conclusion, avoir une surface rectifiée permet d’amél
n’a pas subi de fusion locale et montre une reconstitution de l’
d’autre de l’interface initiale. Il existe donc un état de surface optimal pour assembler par SPS des 
matériaux dits "durs". Pour s’affranchir d’une telle recherche, 
d’états sous-densifiés est une solution
IV.2.1.3. Conclusions 
La réalisation de barreaux, par SPS, de matériaux 
est possible à partir d’un premier 
de remarquer, au sein de la phase 
 phase sous forme de nombreux points noirs. 
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étape de sous-densification permet d’éviter une rupture de l’outillage car les contraintes latérales 
sont plus faibles. 
De plus, lors de l’assemblage de matériaux durs, un état brut d’usinage est à éviter, en effet, il 
favorisera une recristallisation due à un échauffement local qui peut être le fait d’un effet de pointe 
causé par la rugosité de la surface.  
Partir d’un état de surface rectifié est donc absolument nécessaire ; il permettra l’obtention d’un 
meilleur contact et favorisera la formation d’une interface de meilleure qualité. 
Par ailleurs, il est également nécessaire de s’affranchir des couches d’oxydes qui ont pu se former à 
la surface des pièces à assembler.  
IV.2.2. La technologie SPS, une solution alternative au soudage laser pour assembler 
des aciers ODS 
Ainsi, pour répondre à une problématique industrielle pour laquelle les procédés classiques de 
"soudage" ne répondent pas de manière satisfaisante au cahier des charges, il paraissait intéressant 
d’évaluer la technologie SPS pour associer deux aciers ODS (aciers présentant une distribution 
d’oxydes dans les grains de l’acier PM 2000) à gros grains (Figure IV.19). Un point incontournable du 
cahier des charges étant la préservation du caractère ODS lors de l’assemblage, c’est-à-dire la 
préservation de la distribution des nanograins d’oxyde dans les grains de l’acier. 
 
Elément Fe Cr Al Ti Si Mn C Disperoïdes 
PM2000 Base 19 4,5 0,5    Y2O3 (0,5) 
Figure IV.19. Composition du dispersoïde dans le PM2000 (% massique) 
 
Une étude d’assemblage a donc été menée en collaboration avec le CEA Grenoble (DRT/LITEN) afin 
d’étudier l’influence de l’état de surface sur la qualité et sur les propriétés mécaniques de 
l’assemblage (NAIMI, 2014, en cours de rédaction). Deux étapes ont été conduites: 
- Une étape exploratoire destinée à évaluer la possibilité de réaliser des assemblages à l’aide 
de l’alliage PM2000 à gros grains à partir de pions de petites dimensions pour limiter la 
consommation de matière. La qualité de l’interface a été évaluée à partir d’observations 
métallographiques. L’ensemble de cette étape a été réalisé sur l’équipement de marque FCT, 
de modèle HPD25, localisé au laboratoire MATEIS de l’INSA de Lyon. 
- Une seconde étape destinée à réaliser des assemblages de plus grandes dimensions afin de 
pouvoir préléver des éprouvettes de traction et étudier ainsi la tenue mécanique des 
assemblages. Cette seconde étape a été réalisée sur l’équipement de marque FCT, de 
modèle HPD25, localisé, à Rauenstein (Allemagne) chez FCT system. 
De plus, il a été décidé d’étudier l’influence de la préparation de la surface sur la qualité de 
l’interface. Trois états de préparation de surface ont été testés: 
- des pions de qualité "brut d’usinage" réalisés par tournage (Ra ~1,2µm), 
- des pions présentant une surface rectifiée (Ra ~0,17µm), 
- des pastilles rodées avec un résultat poli "miroir" (Ra ~0,04µm). 
IV.2.2.1. Etape exploratoire 
Lors de cette première étape pour valider la possibilité d’assembler par SPS ces aciers ODS, des pions 
de 10mm de diamètre et 5mm d’épaisseur ont été préparés. De nombreuses conditions, résumées 
dans la Figure IV.20 ont été testées. Les premiers résultats ont permis de confirmer la possibilité 






Figure IV.20. Conditions d'assemblages testées dans le cadre de la 
 
Les pions, présentant des faces brute
la rugosité initiale. De nombreuses zones
assemblées aussi bien à 975°C qu’à
1000°C ne contribue pas à diminuer le taux et la taille des défauts.
Les résultats métallographiques obtenus s
encourageants que ceux obtenu
été obtenu pour une température de 975°C et un palier de 10 minutes même si ponctuellement des 
défauts de taille importante persistent.
dans l’interface. L’observation de l’interface,
rétrodiffusés (BSE), montre que, dans la majorité des cas, il n’y a pas 
initiale par ces grains ; seuls quelques grains traversent l’interface
La cartographie EBSD réalisée au 
déformés et sont aléatoirement orientés, comme le révèle la 
niveau de déformation locale ont entraîné, d’une part, la déformation des grains millimétriques 
initiaux situés dans la zone interfaciale 
des nouveaux grains de taille micrométrique.
Il convient de signaler que les grains de départ
A) ; leur longueur est de plusieurs millimètres et leur diamètre est millimétrique. 
 
Figure IV.21. Observation de l'interface 
rectifiées A) et c
Les observations métallographiques des 
résultats des assemblages issus de pions 
ou présentent des pores (Figure 
températures (950°C) subsistent également après 







réalisation de pions de PM2000 assemblés
s d’usinage, conservent, après assemblage à 950°C, une trace de 
, de dimension importante (supérieure à 150µm)
 1000°C. Même une température d’assemblage supérieure à 
 
ur des assemblages d’échantillons r
s avec des surfaces brutes d’usinage. Un assemblage satisfaisant a 
 La présence de grains de taille micrométrique est observée
 qui mesure environ 10 µm, au MEB en électrons 
franchissement de l’in
 (Figure IV.21-A
MEB montre que ces grains, dans la zone interfaciale, 
Figure IV.21-B. La température et le 
et, d’autre part, une recristallisation de l’alliage sous la forme 
 
 sont très gros, (Figure IV.22) et allongés
 
entre deux pions assemblés et présentant, au départ, des faces 
artographie EBSD d'orientations B) 
 
assemblages issus de pions rodés sont a
rectifiés. Toutefois, certaines zones restent non assemblées 
IV.22a). De plus, des fissures observées aux plus basses 
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 témoigne la Figure IV.22b. L’interface dont on peut encore observer la trace est propre, sans porosité 
avec une légère recristallisation. 
 
a) 
Figure IV.22. Observation de l'interface dans un assemblage réalisé à partir de deux pions, présentant au départ 
des faces rodées, montrant trois grains millimétriques initiaux
 
Pour ces premiers essais, seuls 
donné des résultats encourageants
à des assemblages satisfaisants
soudées, cavités) malgré une augmentation de la température ou du temps de palier. La zone 
d’interface est constituée de grains micrométriques. La température et le niveau de déformation 
locale ont entraîné la déformation des grains millimétriques pr
de nouveaux grains de taille micrométrique. 
En conclusion, cette première série d’essais
faisabilité d’assembler des pions de PM2000 tout en respectant le pre
charges : "préserver le caractère ODS lors de l’assemblage
IV.2.2.2. Etape autorisant une évaluation des propriétés mécaniques
Afin de conduire des essais de traction, des pions de 20mm de diamètre et 15mm d’épaisseur ont été 
assemblés sans matrice. Les échantillons obtenus (
leur axe, polis et attaqués avant une observation au microscope optique ou au microscope 
électronique à balayage. En outre, il convient de dire que l
la modification tout au long du cycle
pyrométrique a été réalisée au niveau de la zone de contact des deux pions qui présente une
discontinuité au départ du cycle. 
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Figure IV.23. Photographie de deux blocs après assemblage 
Des éprouvettes de traction, plates et cylindriques ont été prélevées, par électroérosion, dans les 
blocs assemblés. Le schéma des éprouvettes est donné Figure IV.24. 
 
  
Figure IV.24. Plans des éprouvettes de traction a) plates et b) cylindriques 
 
Trois essais de traction, à 750°C, ont été conduits sur des échantillons issus de pions possédant des 
faces brutes ou rectifiées, les conditions d’élaboration ainsi que les résultats des tests mécaniques 
sont rassemblés dans la Figure IV.25. Sans surprise, une rupture au niveau l’interface a été observée 
(Figure IV.25). 
 












1 brut 975°C/10min 0,01  Rupture éprouvette à l’usinage 
2 rectifié 975°C/20min 0,03 cylindrique 110 6,6 interface 
cylindrique 114 8,4 interface 
3 rectifié 1050°C/20min 0,04 cylindrique 112 0,4 interface 
Figure IV.25. Tableau résumant les conditions d’assemblage et les résultats des essais de traction réalisés à 
750°C pour les assemblages en PM2000 pour les échantillons 1, 2 et 3 
 
L’éprouvette issue de l’assemblage 3 rompt à l’interface avec une faible déformation plastique (0,4%) 
et une contrainte proche des valeurs maximales mesurées (112MPa). Les éprouvettes issues de 
l’assemblage 2 atteignent des déformations plastiques plus importantes, de l’ordre de 8%, avec une 
contrainte équivalente proches des valeurs maximales obtenues sur ces différents assemblages. On 
peut conclure que la présence de nombreuses cavités, notamment pour l’assemblage 3, au niveau de 
l’interface est rédhibitoire pour un bon comportement en traction. L’assemblage 2 présente une 
tenue mécanique plus satisfaisante mais les nombreuses fissures allongées sont des sites 
d’endommagement trop pénalisant pour ne pas rompre à l’interface. 
Forts des résultats précédents, il a été décidé de travailler à une température plus élevée (1100°C) 
mais en considérant l’état de surface de meilleure qualité, l’état rodé ; toutefois, un assemblage 
réalisé à partir de pions rectifiés a permis d’assurer la transposition de machines.  
 
Trois essais de traction à 750°C ont été conduits sur des échantillons issus de pions présentant des 
faces rectifiées ou rodées. 
 Pour ces essais, la durée de palier ainsi que les conditions de pilotage de la machine ont été 
modifiées (Figure IV.26).  
 







Figure IV.26. Tableau résumant les conditions d’assemblage et les 
750°C pour les assemblages 
 
Comme attendu, l’échantillon assemblé à partir de pions uniquement rectifiés conduit aux mêmes 
résultats que précédemment. En revanche, les d
surface rodée ont conduit à des assemblages, a priori,
1100°C avec un palier très court suite à des problèmes techniques, présente, majoritairement, des 
zones qui sont satisfaisantes en termes de propreté
zones contiennent une interface dentelée et parfois disjointe. Ce résultat peut être directement lié 
au faible temps de maintien induit par le problème technique rencontré.
traction menés à 750°C indiquent que cet assemblage 5 atteint des val
intéressantes (Figure IV.26). 
Les deux éprouvettes 5, l’une cylindrique et l’autre plate, rompent dans le métal de base 
atteignent des valeurs de déformation importantes (54 et 44% respectivement) et une striction 
élevée (Figure IV.27-B). 
 
 Assemblage 2 
A) 
Figure IV.27. A) Courbes de traction donnant la contrainte en fonction de la déformation, à 7
5 (éprouvettes cylindriques) et B) Photographies des 
 
L’échantillon 6, quant à lui, possède 
interface rectiligne et lisse. Toutefois, cet assemblage a rompu lors de l’us
possible de réaliser des éprouvettes pour les essais de traction.
Les résultats de traction sont comparables avec ceux obtenus par 
la méthode d’assemblage SDU
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En conclusion, l’assemblage de plots en acier ODS (PM 2000) possédant des surfaces brutes 
d’usinage n’a pas permis d’obtenir une jonction exempte de défauts et de zones non assemblées. 
Aucune éprouvette n’a d’ailleurs pu être prélevée. 
Pour les trois assemblages de pions de PM2000 présentant des surfaces rectifiées, aucun n’a permis 
d’obtenir la tenue mécanique suffisante. C’est l’assemblage 3 qui a présenté la qualité la plus 
satisfaisante malgré la présence de nombreux défauts. La résistance en traction, à 750°C, de 
l’interface atteint les valeurs nominales du matériau de base mais sa ductilité ne dépasse pas 8%. 
Pour les états de surface rodée, les essais de traction, à 750°C, menés sur les éprouvettes extraites 
de l’assemblage 5 montrent une bonne tenue de l’interface et une rupture dans le métal de base. 
Le résultat des essais mécaniques indique clairement que ces derniers assemblages préparés par SPS 
présentent une tenue mécanique satisfaisante. 
Toutefois, il est à noter que ces différents assemblages du PM2000 gros grains ont été réalisés dans 





Figure IV.28. Schéma de l’orientation des grains par rapport au sens d’assemblage, A) radiale/radiale et B) 
longitudinale/ longitudinale 
 
En résumé, les résultats sont encourageants et permettent de confirmer la possibilité d’utiliser la 
technologie SPS pour assembler les aciers ODS tout en conservant le caractère ODS dans la zone 
d’assemblage. Il sera cependant nécessaire pour une meilleure reproductibilité, de s’affranchir des 
divers problèmes techniques rencontrés, notamment le contrôle en température et de l’émissivité 
ainsi que le fluage des pièces lorsque l’assemblage est réalisé sans matrice. 
IV.2.3. L’assemblage par SPS une alternative à l’assemblage par fusion d’au moins un 
élément: cas de l’assemblage TA6V/Bronze  
Ce travail a été mené dans le cadre d’un programme INTERREG IV, franco-suisse, piloté par 
l’Université de Bourgogne en partenariat avec la Haute Ecole du paysage, d’ingénierie et 
d’architecture (HEPIA) de Genève et Kugler Bimétal, une société Suisse (INTERREG, (2010 – 2012)). 
L’assemblage par SPS d’un alliage de bronze massif avec un massif en alliage de titane TA6V, non 
réalisable par la technologie de fusion développée par KUGLER, a été étudié. 
IV.2.3.1. Caractéristiques des matériaux et conditions opératoires 
Les échantillons de TA6V et de bronze sont fournis par la société KUGLER. 
La rugosité de surface de chaque échantillon de faible épaisseur en TA6V et en bronze a été mesurée 
via un profilomètre à contact (Dektak 6M Veeco). La rugosité de surface est de l’ordre de 3µm et de 
8µm pour respectivement les plots de TA6V et de bronze.  
Différents paramètres d’assemblage ont été testés (température, temps en palier, pression 
appliquée, séquence de pulses, orientation du système et gamme de température pour laquelle la 
pression est appliquée). Les paramètres d’assemblage dits optimaux sont une température de 820°C 
(mesurée dans la matrice par un thermocouple) pendant 5 minutes, avec une rampe de 50°C.min-1 
sous une pression de 70MPa.  
 Cette condition engendre une interface dont l’épaisseur est de l’ordre de 80µm. L’épaisseur de la 
zone formée entre le bronze et le 
de ces paramètres a donc été évaluée (
 
Figure IV.29. Influence des paramètres d’assemblage sur l’épaisseur de la zone créée entre le bronze et le TA6V
 
IV.2.3.2. Résultats  
Les essais d’assemblage de disques
d’épaisseur ont montré une adhésion e
ou moins épaisse tout au long de l’échantillon, sans
d’assemblage (Figure IV.30-a) montre que c
L’épaisseur de cette dernière n’est pas régulière tout au long de l’interface, elle est plus importante 
au centre qu’en bordure. La résistivi
inférieure à celle de la matrice en carbone graphite, le passage du courant s’effectue 
majoritairement via l’échantillon. La température au centre de l’échantil
supérieure à celle de la périphérie conduisant à une plus large zone d’interdiffusion. 
 
b) 
Figure IV.30. Assemblage entre un plot de bronze et un plot de 
TA6V varie en fonction des paramètres d’assemblage. L’influence 
Figure IV.29).  
, de TA6V et de bronze, de 40mm de diamètre et 5mm 
ntre le bronze et le TA6V avec la formation d’une zone, plus 
 porosité et subdivisée en strates
ette zone d’interdiffusion est de couleur grise métallique. 
té électrique de l’échantillon (assemblage bronze





TA6V a) photographie, b) micrographie optique 









Lors d’une augmentation de l’épaisseur de la zone créée (augmentation de la température et/ou 
diminution de la pression), une homogénéisation des sous couches formées dans cette zone est 
également observée. Cependant, la température d’assemblage est limitée par la température de 
fusion du bronze. L’analyse par microscopie optique (Axiovert 100A) de cette zone d’interdiffusion 
met en évidence la présence de trois sous couches (
aux joints de grains du bronze à proximité de l’interface. L’analyse par microscopie 
balayage de cette zone d’interdiffusion confirme la présence de
c). Le suivi des espèces par EDX-
éléments constituants l’alliage de bronze 
l’aluminium vers le bronze (Figure 
observée entre le bronze et la zone d’interdiffusion.
deux alliages peut se former dans l’un des deux matériaux ou au con
entrainant ou non une mobilité de l’interface
d’autre de l’interface conduit à la création de lacunes. Toutefois la température d’assemblage 
permet le fluage des deux matériaux et
espèces peuvent être comblés. 
Figure IV.31. Profil de diffusion de part et d’autre de l’interface entre le bronze et le 
Afin de mettre en évidence la mobilité éventuelle de l’interface, il est nécessaire de marquer
position initiale. Pour ce faire, une couche de nitrure de bore
par ses propriétés isolantes a été déposée par endroit entre 
microscopie optique, de l’interface montre la formation de la couche d’interdiffusion entre les deux 




Figure IV.30-b). De plus, des espèces précipitent 
 ces trois sous couches (
MEB de part et d’autre de cette interface indique une diffusion des 
vers l’alliage de titane et une diffusion du titane et de 
IV.31). Une démarcation, avec un contraste de morphologie
 Cette zone d’interdiffusion observée entre les 
traire entre les deux matériaux 
 initiale. En effet, la diffusion des espèces de part et 
, par conséquent, les vides créés par le déplacement des 
, qui a un rôle de barrière thermique de 











Figure IV.32. a) Dépôt partiel de nitrure de bore sur le plot de TA
entre le bronze et le TA
Une caractéristique importante de cette zone 
dureté Vickers réalisées sous une charge de 100g pendant 10s
plus importante dans la zone d’interdiffusion que dans les deux massifs. Cette zone de diffusion
nécessaire à l’assemblage entre ces deux massifs
l’interface. 
IV.2.3.3. Essais mécaniques 
 
Un problème de changement d’échelle 
Les essais mécaniques doivent être réalisés sur des assemblages d’épaisseurs plus importantes 
(épaisseur des plots : 40mm). 
l’échantillon, est identique quelle que soit la hauteur des massifs assemblés, il est toutefois observé 
une évolution de l’épaisseur de la zone de diffusion. 
transférées à des échantillons plus épais. L’épaisseur de la zone créée lorsque les plots ont une 
hauteur de 5mm est de moins de
40mm. Transposer les conditions d’assemblage appliquées à des 
permet donc pas d’obtenir une interface identique lorsque l’épaisseur des massifs assemblés est de 
40mm. Afin d’expliquer l’évolution de l’épaisseur de la zone créée en fonction de la hauteur des 
plots, une seconde mesure de la température a été prise dans l’échantillon au niveau de l’interface. 
La température au centre de l’échantillon est toujours supérieure à celle mesurée dans la matrice. 
Cependant, l’écart thermique entre deux points est 
hauteur et est abaissé à 10°C lorsque la h
faible pour des hauteurs de plots 
fine. Par ailleurs, le système a été simulé via l
et du TA6V sont respectivement de 830 et 833°C lorsque l’épaisseur est de 5mm alors qu’elle est de 
822 et 890°C lorsque l’épaisseur est augmentée à 40mm. 
 
Résultats des essais de traction 
Pour toutes les éprouvettes testées mécaniquement, la rupture s’effectue dans l’interface.
L’influence de l’épaisseur de la zone créée sur les propriétés mécaniques des assemblages a été 
évaluée (Figure IV.33, échantillons 492, 680 et 36). La formation d’une large zone entre les deux 
matériaux améliore les propriétés mécaniques. Les analyses des faciès de rupture ont montré que 
lorsqu’une faible zone est créée entre 
de propagation monotone et une délamination entre les phases 
la zone créée entre les alliages
observé dans la région de propagation mais sans délamination. 
encourageants avec une valeur de résistance à la traction proche de celle du cahier des charges et 
une valeur de résilience supérieure au cahier des 
principalement améliorées par l’élimination des 
 
b) 
6V et b, micrographie optique de l’interface 
6V marquée par endroit par une couche de nitrure de bore
d’assemblage a été obtenue par d
. Les résultats indiquent une dur
, pourrait être responsable de la fragilité de 
sur des assemblages TA6V-Bronze  
 
Alors que la température dans la matrice, mesurée à 2mm de 
Les conditions optimisées ont donc été 
 100µm alors qu’elle n’est que de 5µm lorsque leur hauteur est de 
échantillons de 5mm d’épaisseur ne 
d’environ 40°C pour des 
auteur est augmentée à 40mm. Cet écart 
plus élevées permet d’expliquer une épaisseur de zone créée plus 
e logiciel ABAQUS. La température maximale du bronze 
 
les deux alliages, l’amorce de rupture est assez large, la ré
sont observées. Au contraire lorsque 
 est large, l’amorce de rupture est restreinte
Les résultats obtenus sont 
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échantillons Rm (MPa)  K (J.cm-2) 
Balancier 7,5J 
centre bord centre bord 
492 - faible zone de diffusion - 150 - 0,5 
680 - faible zone de diffusion 129 123 0,47 0,42 
36 - large zone de diffusion 169 162 1,38 1,17 
1051 - faible zone de diffusion 
échantillon référence 
- 129 0,86 0,65 
Cahier des charges >170 >0,94 
Figure IV.33. Résistances mécaniques et résiliences des assemblages réalisés  
 
IV.2.3.4. Conclusions 
Comme pour la réalisation d’assemblages de deux matériaux identiques, la propreté des surfaces, 
leur rugosité et les propriétés mécaniques des matériaux sont bien évidemment des paramètres 
importants du succès de l’assemblage. Toutefois, le facteur limitant, dans le cas de ces assemblages 
entre deux matériaux différents, est la possible formation de phases intermétalliques, réputées 
fragiles, à la tenue de l’interface.  
En effet, et bien que le bronze et le TA6V aient pu être assemblés par la technologie SPS, alors que 
cela n’était pas possible par le procédé de fusion utilisé couramment par l’industriel pour réaliser ses 
assemblages acier/bronze, des intermétalliques de type TixCuy ont été révélés dans l’interface. La 
formation d’une zone plus ou moins épaisse (fonction des conditions d’assemblage) a été observée 
entre les deux alliages initiaux. Cette zone se subdivise en plusieurs sous couches dont le nombre et 
la nature sont fonction de l’épaisseur de la zone créée.  
Les propriétés de ces assemblages ont été testées. Malgré les phases intermétalliques induites dans 
l’interface, les propriétés mécaniques sont améliorées et voisines des valeurs du cahier des charges, 
voire supérieures. La résilience est de 1,17-1,38 J.cm-2 et la résistance à la traction de 169-162 MPa.  
Afin de limiter la formation de ces phases intermétalliques fragiles, l’ajout d’un élément d’addition 
ou d’un intercalaire pourrait être une solution.  
 
IV.3. L’assemblage SPS sans apport de matière : une voie à développer ! 
Sur trois exemples qui nous ont été imposés, par des engagements contractuels, il nous a été 
possible de démontrer la faisabilité d’assembler deux matériaux identiques ou différents, en 
particulier deux matériaux métalliques, grâce à la technologie SPS.  
Toutefois, les résultats montrent que le chemin est encore loin pour maîtriser les assemblages, par 
SPS, sans apport de matière. Sans une prise en compte des aspects technologiques inhérents aux 
assemblages tels que les états de surface, la chimie de surface, l’effet d’éléments d’additions et 
l’effet de l’ajout d’un intercalaire… la maîtrise des assemblages par SPS sera difficile. Il est, donc, 
nécessaire de développer de la recherche fondamentale pour mieux comprendre les phénomènes 
impliqués lors de la réalisation d’un l’assemblage.  
L’objectif de cette dernière partie est, d’une part, de dresser un état des lieux des difficultés 
rencontrées lors des travaux menés dans la première partie tout en montrant des assemblages que 
nous avons réalisés et ayant conduit à d’excellents résultats et, d’autre part, de proposer des 
ouvertures pour mener à bien de nouvelles sollicitations industrielles.  
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IV.3.1. Les difficultés rencontrées 
IV.3.1.1. Développer de la compréhension 
IV.3.1.1.1. Validation d’un assemblage de matériaux identiques : cas du cuivre - cuivre 
Pour identifier et comprendre les phénomènes impliqués lors de la formation d’une interface entre 
deux métaux identiques par SPS, il est indispensable de travailler sur un système bien connu. Le 
matériau utilisé pour cette première étude est le cuivre en raison de sa bonne ductilité à froid 
comme à chaud mais également car il est un matériau "modèle très souvent utilisé dans notre 
équipe, notamment dans les thèses de R. Collet (Collet, 2013) pour aller plus loin dans la 
compréhension des mécanismes associés au frittage SPS de poudres métalliques (ANR-11-BLANC-
SIMI9-MF2, (2012-2015) ) et E. Autissier (Autissier, 2013) pour réaliser différents gradients de 
matériaux W/CuCrZr pour les composants faces au plasma (CEA Cadarache, IRFM 2011-2014).  
Préalablement deux disques de cuivre de 60mm de diamètre et 10mm d’épaisseur ont été frittés. Les 
conditions de frittage sont données Figure IV.34. 
 
Echantillon de cuivre 





(ø = 60mm, h=10mm), régulé au 
bord de l’échantillon-thermocouple 
50°C/min 
20 MPa 
10 min/20 MPa 98 
Figure IV.34. Conditions de frittage des deux disques de cuivre de 60mm de diamètre et de 10mm d'épaisseur 
 
Les surfaces des deux échantillons frittés ont ensuite été sablées, pour retirer le papyex en contact, 
puis polies jusqu’au grain 400, avant une mesure de densité par poussée d’Archimède. Les deux 
disques présentent des densités équivalentes (98% +/- 0,2%). Un nettoyage aux ultra-sons a été 
réalisé sur chaque surface avant l’assemblage. Cet assemblage a été mené en appliquant les mêmes 
conditions SPS que celles utilisées pour le frittage des deux pièces. 
Une découpe perpendiculairement à la zone d’assemblage a permis de préparer, par polissage avec 
une solution de silice colloïdale, deux prélèvements de 1,5 cm de long, présentant une surface polie 
miroir. Un des prélèvements a subi une attaque chimique par le Méta-bisulfite de Potassium K2S2O5 à 
saturation dans une solution d'ammoniaque à 28% pendant environ 30 secondes pour permettre la 
révélation des grains. Les deux surfaces ont été observées au Microscope Electronique à Balayage 
(MEB). 
L’interface n’est pas repérable macroscopiquement ; les clichés obtenus au MEB, à faible 
grandissement, ne permettent pas de repérer la zone de contact entre les deux massifs (Figure 
IV.35). L’observation a donc été menée à mi-distance des faces de l’échantillon assemblé.  
 
  
Figure IV.35. Clichés de la zone d'assemblage obtenue par MEB à faible grandissement (X250 et X2000) 
 
 Les clichés obtenus à plus fort grandissement permettent de repérer, difficilement, la zone 
d’assemblage. Un franchissement de l’inter
 
Figure IV.36. Clichés de la zone d'assemblage obtenus par MEB à 
 
De plus, l’observation en mode électrons rétrodiffusés permet de repérer de part et d’autre de 
l’interface la création de grains de petite taille orientés aléatoireme
légère recristallisation. 
 
L’observation des différents clichés
valide la reconstitution de matière 
franchissement par les grains de l’interface initiale
cependant, la majorité de la surface de contact présente une interface de bonne qualité. Les points 
blancs visibles correspondent à 
utilisée pour le polissage. 
 
Figure IV.37. Clichés de la zone d'assemblage attaquée obtenus par MEB à faible grandissement (X1000)
face par des grains semble être observé
 
fort grandissement (X500
nt qui peuvent résulter d’une 
, d’une zone attaquée, présentés Figure IV
de part et d’autre de la zone de jonction. En effet, le 
 n’est pas observé tout au long de celle




 (Figure IV.36).  
 
0 et X10000) 
.37 et Figure IV.38 
-ci, 
 
 Figure IV.38. Clichés de la zone d'assemblage 
 
Ces résultats préliminaires sont 
denses, ductiles et quasiment bruts de réalisation a 
qualité voire inexistante. En effet, très peu de zones ont permis de déceler la présence de cavités au 
niveau de l’interface. Un continuum de matière 
et d’autre de l’interface ont été observé
Il est donc possible, dans le cas d’assemblage mettant en jeu des massifs ductiles, de s’affranchir 
d’une préparation lourde des surfaces à mettre en contact. Un sablage, un léger polissage pour 
éliminer d’éventuels résidus de graphite et un nettoyage aux ultra
cas de matériaux ductiles. On peut même supposer que la rugosité, pour ce type de matériaux, 
pourrait améliorer la qualité de la jonction.
La déformation mécanique de la z
initiale par les grains, peut être améliorée par l’application d’une contrainte plus élevée que 20MPa 
et / ou un temps de palier plus long. 
devrait permettre d’aller plus loin dans la maîtrise de l’assemblage SPS de deux matériaux 
identiques. 
IV.3.1.1.2. Validation d’un assemblage 
titane 
Comme cela vient d’être fait dans le cas d’un assemblage de matériau
d’évaluer, sur un système simple
métaux différents.  
Pour les assemblages de matériaux différents
du même matériau, de maîtriser
matériaux. Toutefois, il faut en outre prendre en considération
différence de composition chimique de 
entre les divers constituants du système 
nature des phases susceptibles de se former 
formation de composés intermétal
l’interface avec une faible ductilité et 
la formation de ces phases intermétalliques.
Dans cet esprit, il a été décidé 
5086 ou AG 4, commercialisé par 
YAMAUCHI). La composition chimique nominale 
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très encourageants puisque l’assemblage de deux disques de cuivre 
conduit à une interface, visuellement 




one de contact, pour faciliter le franchissement 
Ainsi, un travail plus approfondi sur ce système "mo
de matériaux différents : cas de l’aluminium
x identiques
, la possibilité de créer une "bonne" interface par SPS entre deux 
, il est bien évidemment nécessaire
 l’état de surface en relation avec les propriétés mécaniques des 
 un paramètre supplémentaire
ces deux matériaux. L’utilisation des diagramme
est alors indispensable ; elle doit permettre d’
à l’interface. Ainsi, si les diagrammes prévoient la 
liques, il faudra s'attendre à un comportement fragile de 
une mauvaise tenue au choc. Il faut donc chercher à empêcher 
  
d’évaluer la possibilité d’assembler un disque d’aluminium 
CMIC Alcan) sur un disque de titane (grade 2, commercialisé par 




non alignés de part 




, il s’agit ici 
, comme pour le cas 
 : la 






Figure IV.39. Tableau donnant la composition chimique nominale de l'aluminium nuance 5086 en pourcentage 
 
Le titane grade 2 est pur à 99%.  
 
L’étude du diagramme de phase du système Ti/Al (Figure IV.40) permet de déterminer les différents 
intermétalliques pouvant être rencontrés au sein de l’interface. Il existe quatre phases 
intermétalliques, Ti3Al, TiAl, TiAl3 et TiAl2 qui seront fragilisantes pour l’interface. 
 
 
Figure IV.40. Diagramme de phase Ti – Al 
 
Une étude paramétrique a été menée pour déterminer la fenêtre de travail en termes de 
température d’assemblage, de rampe de montée en température, de temps de maintien à la 
température d’assemblage, de vitesse de refroidissement et de pression uniaxiale. Cette étude 
paramétrique a été réalisée à partir de disques de 20mm de diamètre et de, respectivement, 2,5 mm 
et 2mm d’épaisseur pour l’alliage d’aluminium et le titane. Les deux disques sont mis en regard après 
un polissage mécanique avec un papier abrasif à base de SiC, de grain 800, afin, d’une part, de créer 
une rugosité qui sera avantageuse pour l’assemblage dans le cas d’un matériau dit "mou" comme 
l’aluminium et, d’autre part, d’éliminer toute contamination de surface. Un nettoyage aux ultrasons 
avant rinçage a été réalisé.  
Dix essais ont ainsi été réalisés en faisant varier la valeur de la température de palier et la valeur de la 
pression appliquée. Cinq essais ont conduit à des assemblages présentant, d’une part, une tenue 
mécanique suffisante pour résister au sciage puis au polissage et, d’autre part, une continuité de 
l’interface observée au microscope électronique à balayage. Une condition optimale d’assemblage a 
ainsi pu être déterminée (Figure IV.41). 
 


















Deux profils de concentration pour un disque 
d’estimer l’épaisseur de l’interface et vérifier l’homogénéité tout au long de cette zone de jonction. 
Les deux profils ont été réalisés au bord e
il a été décidé de suivre également l’évolution de la quantité de magnésium de part et d’autre de 
l’interface car il est l’élément d’addition majoritaire de l’alliage d’aluminium (en bleu).
Figure IV.42. Cliché de l'interface et profil de concentrations 
 
Figure IV.43. Cliché de l'interface et pr
 
En conclusion, pour cet assemblage Al
bien pour le bord que pour la partie centrale
homogénéité en termes d’épaisseur de diffusion ce qui permet de conclure à une bonne 
homogénéité thermique entre le centre et le bord du disque de 20mm de diamètre. 
Dans cette zone, la présence conjointe de titane
d’intermétalliques, est confirmée
l’aluminium dans l’interface montre que celui
titane, de l’aluminium et de magnésium dans l’interface témoignent vraisemblablement de l’absence 
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on d'assemblage retenue après une étude paramétrique
assemblé de 20mm de diamètre ont été réalisés afin 
t au centre des disques (Figure IV.42, Figure 
depuis le massif de titane 
d'aluminium et, ce, au bord du disque 
ofil de concentrations depuis le massif de titane 
d'aluminium et, ce, au centre du disque 
-Ti, une zone de diffusion d’environ 10µm d’épaisseur
 a été observée. L’interface présente une bonne 
 et d’aluminium qui aurait pu conduire à la formation 
. Toutefois, la présence de magnésium élément majeur de 






IV.43). De plus 
 
 





s de diffusion du 
 d’intermétalliques. D’une manière plus générale, les différents éléments d’addition constituant les 
matériaux à assembler, dans le cas prése
formation de ces intermétalliques.
En résumé, dans le cas d’assemblages de deux matériaux différents, il faut favoriser l’interdiffusion 
dans la zone interfaciale qui va assurer la tenue mécanique, tout en i
phases intermétalliques. 
Dans quelques cas, quand il n’y a pas de s
réactivité chimique, il peut être
barrière (matériau de transition 
d’intermétalliques.  
Enfin, il est à noter que ce raisonnement ne tient compte que des diagrammes d’équilibre. Toutefois, 
les facteurs cinétiques jouent évidemment 
le domaine des traitements thermiques devront être transposées aux conditions de fonctionnement 
d’une machine SPS. 
IV.3.1.2. Développer de la maîtrise technique
De la même manière, il s’agit d’énumérer les pa
formation d’une interface, par SPS, à travers d’exemples simples.
IV.3.1.2.1. Maîtrise de la chimie de surface
La chimie de surface influence directement l’assemblage. 
la surface est recouverte d’oxyde comme, par exemple, dans le cas du titane pour lequel un 
décapage est souvent nécessaire. En effet, l’analyse de la surface d’un échantillon de TA6V par XPS 
(XPS, PHI VersaProbe 5000) met en évidence 
L’aluminium et le vanadium ne sont quant à eux pas détectés
majeurs du TA6V. En revanche, a
nanomètres), le vanadium et l’aluminium sont alo
d’oxyde en surface du disque de 
 
a) 
Figure IV.44. Courbes XPS de l’analyse en surface du plot de TA
4 minutes pour a) le titane et b) l’oxygène et le vanadium
Une pulvérisation de la surface 
surface de l’échantillon telles que le plomb ou le zinc. Si ces espèces s’avèrent préjudiciables à la 
tenue de l’interface, un décapage ou un polissage mécanique permettra de le
de l’état et de la chimie de surface est importante et peut permettre d‘améliorer significativement la 
qualité de la jonction. 
nt le magnésium, peuvent modifier la séquence de 
 
nterdisant la formation de 
olubilité entre les éléments ou bien une trop grande 
 nécessaire d’utiliser un troisième matériau agissant comme une 
ou intercalaire). Ce dernier a alors pour rôle de
un rôle important. Toutes les connaissances acquises dans 
 
ramètres "matériaux" pouvant 
 
 
En particulier, dans le cas de métaux dont 
la présence de carbone, zinc, oxygène, titane et plomb
 alors que ce sont des constituants 
près une pulvérisation à l’argon de 4 minutes (quelques 
rs détectés. Le titane qui est présent sous forme 
TA6V apparait alors sous sa forme métallique (Figure 
 
b) 
6V avant et après pulvérisation à l’argon pendant 
 
de quelques minutes permet d’éliminer les impuretés
s éliminer.
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 présentes en 
 La maîtrise 
 IV.3.1.2.2. Maîtrise de l’état de surface en relation avec les propriétés mécaniques des 
massifs à assembler 
L’assemblage par la technologie 
de prendre en considération un certain nombre de paramètres et, plus particulièrement, l’état de 
surface des matériaux à assembler. 
L’assemblage de matériaux ductiles semble réalisable lorsque la surface est préparée 
judicieusement ; un état de surface brut d’usinage est même parfois suffisant. Il est possible 
d’améliorer le franchissement de l’interface initial par les grains et la reconstitution d’une co
de l’environnement des grains par l’application 
du temps de maintien en température. 
En revanche, pour des matériaux présentant une ductilité trop faible l’état de surface demande plus 
d’exigence. Ce cas de figure a été traité dans les cas des assemblages de matériaux identiques en 
aciers ODS et pour les assemblages relatifs à la réalisation de longs barreaux en alliage de tungstène.
IV.3.1.2.3. Maîtrise de l’e
Par exemple, dans le cas de l‘assemblage TA6V/Bronze, des essais complémentaires ont été conduits 
en vue d’évaluer l’influence de l’ajout d’un nouvel
l’assemblage des deux alliages. A conditions d’assemblages identiques, la l
entre les deux massifs est de l’ordre de 100µm
créée, des ilots composés de plomb, de titane et d’étain se forment. Ainsi, l’ajout de plomb dans le 
bronze modifie chimiquement la nouvelle zone créée (
se combiner avec d’autres éléments. 
celle préparée sans plomb. 
 
a) 
Figure IV.45. Observations par microscopie électronique à balayage de la zone formée entre les deux massifs 
pour a) et b) un bronze sans plomb et, c
 
L’ajout d’un élément d’addition lors d’un assemblage 
l’interface. 
IV.3.1.2.4. Maîtrise de l’e
Toujours dans le cas du système TA6V
intercalaire de Ni. Un assemblage appelé référence (échantillon 1051) a été réalisé sans dépôt de 
nickel et comparé à deux assemblages avec un 








SPS est possible sans apport de matière; cependant celui
 
d’une contrainte plus élevée et/
 
ffet de l’ajout d’un élément d’addition 
 élément, le plomb, dans le bronze sur 
argeur de la zone formée 
 dans les deux cas. Toutefois, dans cette nouvelle zone 
Figure IV.45). L’étain se démixe du cuivre pour 
La nature de cette interface est alors totalement différente de 
  
b) 
) un bronze avec du plomb repéré par les zones blanches
peut donc modifier la séquence des phases à 
ffet d’un intercalaire sur la qualité de l’interface
/bronze, il a été possible de tester l’influence de l’ajout d’un 











- échantillon 1052 
 échantillons 
1051 - faible zone de diffusion 
échantillon référence 
1052 - faible zone de diffusion 
dépôt de 5µm de nickel 
1053 - faible zone de diffusion 
dépôt de 10µm de nickel 
Cahier des charges 
Figure IV.46. Résistances mécanique
 
L’ajout d’un dépôt de nickel entre les deux matériaux permet d’améliorer 
(comparaison des échantillons 1051, 1052 et 1053). Les valeurs de résistance et de résilience sont 
supérieures aux valeurs du cahier des charges et aux meilleurs résultats obtenus sans dépôt.
Lorsque l’assemblage est réalisé avec un dépôt 
du cuivre à travers l’intercalaire de nickel est observée avec la formation d’intermétalliques Ti
analyses n’ont pas mis en évidence la présence de c
chimique de l’assemblage indique une forte concentration d’étain au niveau du dépôt de nickel 
(Figure IV.47). Côté TA6V, une diffusion du nickel est observée sur quelques micromètres. 
 
Figure IV.47. Observation par microscopie électronique à balayage de la zone formée entre les deux massifs 
pour un assemblage a
 
Trois phases sont mises en évidence lors de l’analyse des faciès de rupture de l’échantillon 1051 
(échantillon dit référence) :  
i) une phase α compos
ii) une phase γ de type Ti
iii) une phase β de type TiCu (entre les deux). L’amorce de la rupture s’effectue 
préférentiellement dans la phase 
Lorsqu’un dépôt de nickel est réalisé entre les deux matériaux, deux 
principalement observées, NiTi2 
propage dans la phase de type NiTi
L’ajout d’un intercalaire entre deux massifs à assembler modifie les combinaisons des éléments en 
présence et donc les intermétalliques formés. 
un assemblage, il est possible de limiter la formation
mécanique de l’interface. 
IV.3.1.3. Conclusions 
Cette liste non exhaustive de difficultés ou solutions pour maîtriser la formation d’une interface dans 
un assemblage sans apport de matière par SPS laisse entrevoir de ré
voie d’assemblage. Toutefois, il est indispensable de conduire une 
Rm (MPa)  
centre bord centre
- 129 0.86 
175 169 1.40 
174 172 1.55 
>170 
s et résiliences des assemblages réalisés avec et sans dépôt de nickel et 
références 
les propriétés mécaniques 
de 10µm de nickel (échantillon 1053), une diffusion 
uivre dans l’intercalaire. La cartographie 
 
vec un dépôt de nickel de 10µm (échantillon 1053)
ée de titane, cuivre et étain (côté bronze),  
2Cu (côté TA6V) et,  
α et se propage dans la phase de type Ti
phases contenant du nickel sont 
et Ni3Ti. L’amorce de la rupture s’effectue dans la phase Ni
2.  
A partir de la maîtrise de l’apport d’un intercalaire sur 
 d’intermétalliques fragilisant
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comprendre les phénomènes impliqués et, ainsi aller vers la maîtrise des étapes conduisant à la 
formation d’une interface performante. De plus, il sera indispensable de conduire en parallèle une 
étude numérique prenant en compte les aspects thermoélectriques et thermomécaniques. 
IV.3.2. Des ouvertures technologiques faisant appel à la réalisation d’assemblages 
Trois perspectives ont été abordées dans le cadre de problématiques industrielles: 
- la possibilité de mener un changement d’échelle dans le cas de l’assemblage Ti/Al (A.LU.TEC), 
- la possibilité de réaliser des formes complexes en TiAl par assemblage, 
- la possibilité de conduire à des assemblages coaxiaux. 
IV.3.2.1. Vers la réalisation d’un changement d’échelle pour un assemblage 
Le travail préliminaire réalisé sur le système Al-Ti pour lequel de très bons résultats ont été obtenus 
sur des échantillons de 20mm de diamètre permet d’envisager l’assemblage, par SPS, de deux 
disques d’aluminium et de titane de 60mm de diamètre. Ce travail a été mené pour répondre au 
cahier des charges élaboré par un groupe industriel (A.LU.TEC).  
Deux profils de concentration pour des pièces assemblées à partir de disques d’aluminium et de 
titane ont été réalisés afin d’estimer l’épaisseur de l’interface et de s’assurer de l’homogénéité de 
cette zone. Un profil de concentration donnant l’évolution du pourcentage massique des éléments 
en fonction de la distance au centre de la zone de jonction a été tracé à partir d’enregistrements 
réalisés par la microsonde au MEB (Figure IV.48). 
 
Figure IV.48. Profil de concentrations massiques le long d'une interface Ti - Al d'un disque de 60mm de 
diamètre 
 
Les différents profils de concentrations permettent d’observer une zone de diffusion qui mesure 
environ 10µm d’épaisseur pour le bord et le centre. Dans cette zone, l’interface présente une bonne 
homogénéité en terme d’épaisseur de diffusion ce qui permet de conclure à une bonne homogénéité 
thermique entre le centre et le bord du disque de 60mm de diamètre. Le changement d’échelle 
menant des assemblages de 20mm de diamètre aux assemblages de 60mm de diamètre a été un 
succès puisqu’il a permis de maintenir une zone de diffusion d’environ 10µm tout au long des 
assemblages. De plus, les profils de concentrations sont quasiment identiques du bord au centre des 
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 diamètre, le silicium et le cuivre s
l’évolution du pourcentage massique en magnésium est bien en accord avec ce qui a été remarqué 
au préalable, c’est-à-dire une répartition du celui
Une cartographie chimique a été réalisée de part et d’autre de l’interface pour définir les 






Figure IV.49. Cartographie des éléments en présence de part et d'autre de l'interface
 
Au niveau de l’interface, cette cartographie d
Mg, ce qui peut expliquer la tenue de cette interface. En effet, le magnésium 
l’aluminium limitant la formation d’intermétallique 
diffusent pas au-delà de l’interface.
Les différentes sollicitations entreprises sur l’assemblage permettent de conclure à un assemblage 
réussi présentant une bonne tenue de l’interface
l’industrie lunetière, par la société A.LU.TEC
dernière présente un disque de 60mm de diamètre issue d’un assemblage, par SPS, d’u
titane (haut noir) sur un disque d’aluminium (bas gris) qui a été découpé en deux puis en fines 
lamelles. Cette figure montre clairement la bonne tenue de l’interface lors de la découpe 
puisqu’aucun décollement de l’interface n’a été observé.
support nasal en titane d’une lunette sur la face en titane fabriquée par SPS.
résistance à la corrosion menés par cette société 
d’affaiblir l’interface.  
  
ont observés de part et d’autre de l’interface. Par contre, 
-ci dans l’aluminium et dans l’interface.
 
 
es espèces prépondérantes confirme la présence d’Al et 
Al/Ti. De plus, l’aluminium et le titane ne 
 
. Ce procédé a été validé pour une application dans 
 comme le montre la Figure IV.
 Ainsi, il a été possible de souder au laser un 
 De plus, l





se combine avec 
50a. En effet, cette 
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Figure IV.50. Photographies a) du demi-disque TiAl et b) d’un support nasal de lunette soudée au laser sur la 
face titane 
 
IV.3.2.2. Vers la réalisation de pièces complexes par assemblage 
Dans l’optique de simplifier la réalisation de pièces complexes menée dans le cadre de l’ANR IRIS, 
une étude d’assemblage de TiAl sur TiAl a été conduite afin de prévoir, par la suite, de réaliser 
séparément les voilures et les pieds des aubes de turbines (Chapitre II). 
Cette étude a été réalisée à partir d’assemblages de disques en intermétallique TiAl sous densifiés. 
Cet exemple a été mené afin d’étudier l’influence de la nature physique des matériaux à assembler 
sur la qualité de l’interface induite. Dans le cas de cet intermétallique ne présentant pas de ductilité, 
la démarche a été d’assembler deux matériaux densifiés au préalable. Un sablage ainsi qu’un 
nettoyage aux ultra-sons ont été réalisés. L’assemblage à partir de matériaux sous-densifiés devrait 
permettre de s’affranchir de la préparation des surfaces avant l’assemblage. L’étape d’assemblage 
consiste, d’une part, à réaliser la fin du frittage et, d’autre part, à souder les deux disques tout en 
résorbant l’interface. Nous avons testé, à partir de disques de diamètre 36mm et 5 mm d’épaisseur, 
frittés au préalable, divers assemblages. Deux états de densification ont été évalués: 100% (dit 
"dense") et environ 80% (dit "poreux"). Trois types d’assemblages ont été conduits: 
- assemblage 1 – Assemblage d’un disque de TiAl dense avec un disque de TiAl poreux, 
- assemblage 2 – Assemblage d’un disque de TiAl poreux sur un autre disque de TiAl poreux, 
- assemblage 3 – frittage / assemblage d’une poudre de TiAl sur un disque de TiAl poreux. 




Température (°C) Rampe 
Temps de palier 
(min) 
Pression (MPa) 





Echantillon dense 1250 100 
L’assemblage 1250 50 
Figure IV.51. Conditions de frittage et d'assemblage de TiAl sur TiAl dans les 3 configurations dense/poreux, 
poreux/poreux et poudre/poreux 
Un échantillon assemblé, d’un point de vue macroscopique, a été obtenu pour les trois types 
d’assemblage. La tendance est équivalente pour les trois configurations. Seuls les clichés MEB relatifs 
à la jonction de la condition de l’assemblage 3 sont présentés. 
Des résultats très encourageants ont été obtenus lorsque des pièces sous-densifiées sont assemblées 
comme le montre la Figure IV.52-A) et B) qui met en évidence, d’une part, des zones contenant des 
cavités importantes qui n’ont pas pu être refermées lors de l’assemblage et, d’autre part, une zone 
dans laquelle l’élimination de la porosité et le franchissement de l’interface ont bien eu lieu et, ce, 
sans grossissement des grains et sans recristallisation au bord de la pièce assemblée.  
  
A) 
Figure IV.52. Observation au MEB de l’interface formée par SPS entre deux disques sous
Vue prise au niveau de pore n
franchissement des grains sans modification de la nature des
 
Toutefois, au vu des zones contenant des pores, 
des échantillons avant assemblage.
qu’au bord, ce qui peut être expliqué par un éch
électrique de l’échantillon qui est inférieure à celle de la matrice en graphite. Le courant passe 
majoritairement via l’échantillon et conduit à des transferts thermiques de l’échantillon vers la 
matrice. Une amélioration de l’isolation thermique (chapitre II) devrait permettre de réduire les 
écarts de microstructure entre le centre et le bord et ainsi aboutir à une interface de meilleure 
qualité. 
En conclusion, on peut dire qu’il est possible, pour réal
d’un état sous-densifié afin de simplifier la préparation de l’état de surface. L’allongement du temps 
de palier peut également permettre d’obtenir une meilleure jonction. En effet, l’assemblage 
consistant en une déformation plastique, il peut être bénéfique d’allonger le temps de maintien voire 
la pression pour fermer la porosité qui serait éventuellement écrasée au cœur de la pièce sous
densifiée. 
IV.3.2.3. Les assemblages coaxiaux
Le dernier exemple, toujours extrait 
consiste à évaluer la possibilité
consistent en une insertion de la pièce à assembler
douille de la nature chimique du
barreau endosse le rôle de matrice (
jouer sur un assemblage "plan"
influencés par la différence de coefficient de d
conductivité thermique….. 




on fermé lors de l’assemblage. B). Zone totalement reconstituée avec 
 phases
il est encore nécessaire d’améliorer l
 Il est à noter que l’assemblage est moins perturbé au centre 
auffement plus élevé au centre de par
iser des assemblages à base de
 
des travaux effectués dans le cadre du programme INTERREG
 de réaliser des assemblages coaxiaux. Les assemblages coaxiaux 
, sous forme de barreau ou de poudre
 matériau à mettre en contact. Dans ce cas le matériau
Figure IV.53). En plus de l’ensemble des paramètres pouvant 
, les assemblages coaxiaux de matériaux différents vont être 
ilatation entre les deux pièces, la différence de 
 
et à la force appliquée 
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-densifiés de TiAl. A). 
 
’état de surface 
 la résistivité 
 TiAl, de partir 
-
, 
, dans une 
 entourant le 
 A partir des assemblages "plans" réalisés dans le cas du s
assemblé dans une matrice en 
puissance électrique délivrée est régulée par une mesure de la température de la matrice en TA
2mm de l’échantillon. La matrice n’est pas entourée d’une feutrine isolante afin de permettre la 
dissipation de la chaleur de la matrice en 
placée uniquement entre les pistons et l’échantillon. Afin de limiter le jeu entre la matrice et les 
pistons et permettre ainsi un maintien de la matrice au cours du cycle d’assemblage, une feuille de 
graphite (0,37mm) est également placée entre les pistons et la matrice.
IV.3.2.3.1. Recalage de la température
La première étape de ce travail a été de recaler la température 
préalable dans le cas d’un assemblage "plan" et de l’adapter pour ce type d’assemblage.
 
Echantillons Séquence de pulses
Pas d’adhésion 
Fusion du bronze 
20/20/1/0
(courant continu)
Bronze : Ø = 40mm,  






Bronze : Ø = 40mm,  
e = 17.95mm 
Figure IV.54. Conditions d’assemblage d’un plot de bronze dans une matrice en TA6V
Une régulation, en imposant une rampe de montée en température
en température (Figure IV.55). Alors que la température de la matrice en 
température du piston supérieur est 
supérieur entraine une fusion du bronze.
 
Figure IV.55. Evolution de la température du piston supérieur (carbone graphite) et de la matrice en TA
 
 
ystème TA6V/Bronze un plot de bronze est 
TA6V selon les conditions rassemblées dans la 










TA6V : Ø = 40.66/80.32mm 
e = 39mm 
Pistons




820 (Y cst : 45%) 30 
TA6V : Ø = 40.66/80.32mm 
e = 39mm 
Pistons
e = 25mm (large trou)
 
, ne permet pas un suivi correct 
TA6V n’est que de 490°C, la 
égale à 810°C. La forte élévation de la température du piston 
 
cours d’un cycle thermique à 820°C 
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Figure IV.54. La 
6V à 
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 La régulation est donc envisagée en imposant une puissance constante. Une puissance de 25 ou 40% 
ne permet pas d’atteindre la température d’assemblage (
contraire, la rampe de montée en température est trop élevée lorsque la puissance est de 50%. Fixer 
la puissance à 45% permet d’atteindre la température d’assemblage avec une rampe proche de 
50°C.min-1. Les expériences menées à 820°C et 850°C
le bronze et le TA6V. Cependant, la température de 820 ou 850°C n’est plus mesurée dans le carbone 
graphite mais dans la matrice en 
est nécessaire de recalibrer la températ
marqueur thermique. La fusion du bronze qui es
(température matrice), correspond à une température de 820°C pour le
(température piston supérieur). 
douille en TA6V, c’est-à-dire, sans réaliser de trou dans la matrice. La température a été régulé
le pyromètre axial à travers le piston
IV.3.2.3.2. L’assemblage coaxial
L’assemblage a été réalisé à 830°C
de 50°C.min-1, sous une force de 110kN. Afin de pa
gradient thermique, deux couches de feutrine isolante ont été placées sur la surface supérieure de la 
matrice (section de bronze la plus élevée). Après 2 minutes en palier à 830°C, la température est de 
785°C en bas du prototype (section de bronze la plus faible) alors qu’elle n’
du prototype. Malgré l’ajout de cette feutrine, le gradient thermique n’a pas totalement été éliminé. 
Toutefois, ce gradient thermique observé expérimentalement est en accord avec les résultats de la 
simulation numérique (ABAQUS) q
qu’une légère déformation de la matrice en 
Lors de l’essai du "poinçon", une désolidarisation de l’interface de la partie haute est observée
que l’interface de la partie basse reste solidaire. Une analyse, aux ultra
montré un écho. Ce dernier peut résulter de (i) l’absence d’adhésion entre les deux matériaux ou (ii) 
l’arrachage de l’interface lors du refroidis
mis en évidence la formation d’une zone de diffusion entre les deux matériaux mais également un 
arrachage dans la partie bronze (
thermique entre le bronze et le 
zone créée entre les deux matériaux indique la 
seconde zone de type ''Ti5CuSn3'' avec des ilots de plomb (
 
a) 
Figure IV.56. Analyse de la zone d’assemblage dans la partie basse du prototype 1 a) par microscopie optique et 
b) par microscopie électronique à balayage
 
La température de 830°C (pyromètre axial) qui doit être légèrement 
d’assembler les deux matériaux. Il est toutefois nécessaire 
dans le système et, ii) le différentiel de dilatation entre les deux matériaux. 
A la vue des différents résultats obtenus on
conservé, cependant une amélioration de l’homogénéité thermique doit être apportée. La différence 
≈820°C) ou nécessite trop de temps. Au 
 n’ont pas permis d’obtenir une adhésion en
TA6V dont la résistivité électrique est plus faible. Par conséquent, il 
ure. Ainsi, la fusion du bronze est utilisée en temps que 
t observée à partir de 770°C pa
Il a donc été décidé de mener un premier essai sans endommager la 
 supérieur.  
 
 pendant 5 minutes, avec une rampe de montée en température 
lier à la dissymétrie du prototype et donc limiter le 
est que de 750°C en haut 
ui l’estime à 40°C. Une fusion du bronze a été observée de même 
TA6V. La température de 830°C est donc trop élevée. 
-sons, du bas du prototype a 
sement. L’analyse par microscopie optique de cette zone a 
Figure IV.56a). Cet arrachage résulte du différentiel de dilatation 
TA6V. L’analyse par microscopie électronique à balayage de cette 






de limiter i) le gradient de température 
 
 peut considérer que le cycle de température peut être 
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des coefficients de dilatation λ TA6V = 8 10-6 C-1 et λ Bronze = 17 10-6 C-1 indique que le bronze se rétracte 
plus que le TA6V lors du refroidissement, d’où un arrachement dans la zone de jonction. En 
revanche, pour les prochains essais, afin d’améliorer l’adhésion du bronze et du TA6V, l’application 
d’une pression plus élevée que celle pendant le refroidissement peut être une solution pour limiter 
l’arrachement au niveau de l’interface et rechercher un léger fluage du bronze pendant le 
refroidissement de manière à éviter le risque de fissuration. 
Ainsi, notre démarche a été de travailler sur un système réalisable en fusion, chez Kugler, en plaçant 
du bronze fondu dans une douille en acier (acier 42CrMo4/bronze CuSn8). De plus, comme l’écart 
entre les coefficients de dilatation thermique du bronze et de l’acier, 17.10-6 C-1 et 12.10-6 C-1  
respectivement, le décollement de l’interface ne devrait plus être observé. 
Le bronze se présente sous la forme de barreaux cylindriques, de 27,30 (+/-0,02) mm de diamètre et 
48,5 mm de hauteur, qui ont été ré-usinés de manière à être placés à l’intérieur des douilles en acier 
de 61,4mm de diamètre externe, 27,6 mm de diamètre interne et 66mm de hauteur. 
La température d’assemblage a été fixée à 890°C, avec une rampe de 100°C/min et une contrainte de 
50MPa pendant le cycle de chauffage et 100MPa lors du refroidissement. Cette différence de 
contrainte entre le chauffage et le refroidissement a été décidée afin de faire face à la différence des 
coefficients de dilatation thermique. Pendant la phase de chauffage, le bronze se dilate plus que 
l’acier ce qui permet de favoriser un bon contact entre les deux matériaux, à l’inverse, au 
refroidissement le bronze qui se rétracte plus que l’acier un arrachement de l’interface pourrait être 










Assemblage 13 890 100 10 50-100 
Figure IV.57. Conditions d'assemblage, SPS, de barreaux de bronze dans des douilles en acier 
 










Figure IV.58. Photographie d'un disque, après découpe, de l'assemblage d'un barreau de bronze dans une 
douille en acier 
 
Afin de juger de la qualité de l’interface, un test qualitatif de test au poinçon, un contrôle par 
ressuage et une dureté ont été réalisées. Le test du poinçon consiste à faire subir à la zone centrale 
de l’assemblage une contrainte afin de d’estimer sa tenue mécanique. Les résultats de ces différents 
tests qui sont donnés dans la Figure IV.59 sont très satisfaisants par rapport aux essais 
habituellement menés par Kugler. Il a donc été décidé d’observer les interfaces au microscope 











 Test du poinçon Contrôle ressuage Dureté (HB) 
Assemblage 13 Ok Ok 350 




Interface - Grossissement x50 – Sans attaque 
 
Interface - Grossissement x500 – Sans attaque 
 
Figure IV.60. Clichés de microscopie optique de l’interface de l’assemblage coaxiaux de barreaux de bronze 
dans des douilles en acier 
 
L’assemblage d’un barreau de bronze, CuSn8, dans des douilles, en acier 42CrMo4, est donc 
envisageable par la technologie SPS.  
Toutefois, pour aller encore plus loin dans l’étude de l’influence de la différence entre les coefficients 
de dilatation thermique des deux métaux sur la tenue d’une interface lors d’un assemblage coaxial 
par SPS, il a été décidé de tester l’assemblage d’un barreau de cuivre, de 30mm de diamètre et 
40mm de hauteur, inséré dans une douille, de 40mm de diamètre et 60mm de hauteur en bronze 
composé de plomb. Les deux coefficients de dilatation étant, respectivement de, 17.10-6°C-1 et 
16,8.10-6°C-1 pour le cuivre et pour le bronze dopé au plomb. Ainsi, ces deux matériaux présentent 
des comportements de dilatation/contraction équivalents. 
L’assemblage a été réalisé avec des conditions SPS présentées Figure IV.61. 
 
Assemblage de cuivre dans du 
bronze 
Montée en Température 
(20-740°C) 
Palier (740°C) 
régulé en surface du barreau de 
cuivre - pyromètre 
50°C/min 
20 MPa 
10 min/20 MPa 
Figure IV.61. Conditions, SPS, d'assemblage d'un barreau de cuivre dans une douille en bronze dopée au plomb 
 
Une observation par microscopie électronique à balayage de l’interface entre le cylindre en cuivre et 
la douille en bronze d’un disque extrait par découpe est présentée Figure IV.62. 
 
 
Figure IV.62. Observation par microscopie électronique à balayage de la zone formée entre les deux massifs 
lors d’un assemblage coaxial d’un barreau de cuivre au sein d’une douille de bronze. Les zones blanches 




L’interface obtenue paraît de bonne qualité et confirme que pour des échantillons présentant des 
coefficients de dilatation thermique équivalents l’application d’une pression plus élevée, pendant le 
refroidissement, n’est plus nécessaire.  
 
IV.3.2.4. Conclusions 
Cette partie a montré qu’il était possible d’envisager d’une part, un changement d’échelle pour 
réaliser un assemblage SPS sans apport de matière dans le cas d’un système Ti/Al et, d’autre part, 
d’assembler par SPS des frittés sous densifiés (cas de TiAl) pour produire une pièce complexe parfois 
difficile à réaliser par frittage. Enfin, les préoccupations pour la réalisation d’assemblages coaxiaux 
sont une combinaison de l’ensemble des problématiques de l’assemblage perpendiculaire aux lignes 
de courant et à la direction d’application de la charge uniaxiale, aussi bien d’un point de vue de l’état 
de surface que de la formation d’intermétalliques. A cela, se rajoute l’importance de la différence de 
la dilatation thermique des deux matériaux à assembler. Il est cependant possible, dans le cas d’un 
barreau qui se dilate plus que la douille, de remédier à cette différence, lors du refroidissement, en 
appliquant une contrainte plus élevée pour éviter un arrachement au niveau de l’interface. 
Bien entendu, les "défis" technologiques abordés dans cette partie ne doivent pas masquer le travail 
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La technique de frittage flash (communément appelée Spark Plasma Sintering, SPS) suscite un 
engouement au niveau mondial. Ce procédé permet la densification de poudres à des vitesses 
généralement 10 à 100 fois plus élevées que celles des techniques de frittage traditionnelles. Il 
permet la synthèse de matériaux massifs innovants et originaux, à microstructures contrôlées. 
Cependant, il est nécessaire de maîtriser l’homogénéité microstructurale. Le nombre de paramètres 
à fixer avant et éventuellement pendant un cycle SPS est important. La bonne maitrise d’un cycle de 
frittage SPS demande une bonne connaissance de l’impact de ces paramètres, pour lesquels les 
effets peuvent être cumulés, sur les mécanismes de frittage. 
 
Généralement avant d’aller vers des pièces frittées de différentes formes et dimensions, la maîtrise 
des microstructures est recherchée sur des pièces de petites dimensions et de géométrie simple. 
L’homogénéité thermique de ces petites pièces est obtenue sans de réels problèmes. Cependant le 
terme "petite pièce" est bien évidemment à mettre en rapport avec les caractéristiques de 
l’équipement utilisé. Par exemple, pour notre machine HPD 125, les dimensions maximales 
correspondant à de petites pièces sont des échantillons de 40mm de diamètre et 10mm de hauteur. 
 
Lors de la fabrication de pièces de formes complexes et/ou de grandes dimensions, l’obtention de 
l’homogénéité thermique est moins triviale. Cependant, les différents paramètres influençant 
l’évolution des gradients de température sont connus. Ainsi, il est possible d’obtenir des pièces de 
plus grandes dimensions, avec une bonne homogénéité, sans trop abuser d’essais-erreurs. Toutefois, 
ce mode de fonctionnement n’est pas viable en termes de coûts car la réalisation de pièces 
complexes et/ou de grandes dimensions engendre des coûts d’outillage et de matière élevés. Par 
conséquent, il est essentiel de développer une méthode pour faciliter le changement d’échelle. Pour 
réduire les gradients thermiques dans les cas étudiés, matériau isolant (alumine) ou matériau 
conducteur (nickel), nous avons d’une part, évalué l’influence de la dimension des outillages et celle 
de la nature de l’isolation thermique et, d’autre part, établi, de manière semi-empirique, une courbe 
permettant pour une hauteur de matrice donnée, d’estimer l’épaisseur de la matrice. Cependant, le 
changement d’échelle peut entraîner une modification des conditions de frittage pour faire face aux 
limites de l’équipement. La rampe peut par exemple, être abaissée, pour le bon déroulement du 
cycle. Nous avons également mis en œuvre quelques simulations numériques utilisant la méthode 
des éléments finis pour étayer nos résultats. Ceux-ci montrent que la simulation numérique apparaît 
comme un outil indispensable pour mener ces changements d’échelle et, plus généralement, pour 
accompagner la technologie SPS. Il s’agira de développer des modélisations plus performantes en 
couplant les aspects thermoélectriques et thermomécaniques via Abaqus. Toutefois, pour aller 
encore plus loin, il faudra prendre en compte l’évolution du système au cours du frittage c’est-à-dire 
le passage d’un système poreux à un système dense. 
 
Une meilleure maîtrise de l’équipement a permis d’améliorer l’homogénéité microstructurale dans 
les pièces métalliques et donc d’étudier l’évolution des propriétés mécaniques en fonction de la 
microstructure. Afin d’étudier l’influence de la taille des grains sur les propriétés mécaniques de 
pièces frittées de nickel, un procédé permettant de fabriquer des nanomatériaux denses à partir de 
poudres commerciales micrométriques en deux étapes a été retenu : (i) une activation mécanique en 
utilisant un broyeur à haute énergie de la poudre micrométrique et (ii) la densification, à l'aide le 
dispositif SPS, de la poudre nanostructurée sous une pression élevée (200MPa).  
En particulier, une microstructure intéressante qui combine des zones contenant des grains 
micrométriques et des zones contenant des grains nanométriques a été obtenue. Ces échantillons 
ont alors été testés en traction. Une résistance mécanique de 600MPa et une déformation proche de 
30% ont été obtenues. Ces résultats qui sont bien supérieurs aux données de la littérature sont en 





L’homogénéité thermique a aussi été validée sur des pièces de grandes dimensions mais également 
sur une pièce de forme complexe. Les résultats obtenus lors de la réalisation de plaques de grandes 
dimensions en alliage de tungstène (220mm*110mm*13mm) et la réalisation de dôme en cuivre 
(130mm de diamètre et 65mm de hauteur) sont encourageants quant la mise en œuvre de la 
technologie SPS pour produire des pièces au plus proche des cotes voire directement aux cotes. 
 
Les assemblages sont une application originale de la technologie SPS. En plus de la nécessité de 
maîtriser les gradients thermiques évoqués dans le cas du frittage, l’état de surface dans le cas de 
matériaux massifs demande une attention particulière. La propreté, la rugosité et la nature physique 
des parties à assembler sont des paramètres influençant la qualité de la jonction et, donc la tenue de 
l’assemblage. Ces différents aspects ont un rôle important aussi bien dans le cas d’un assemblage 
réalisé avec des matériaux identiques que lorsque l’assemblage est réalisé sur deux matériaux 
différents. Cependant, par exemple, dans le cas des assemblages entre deux métaux différents la 
formation au niveau de l’interface d’intermétalliques peut fragiliser cette interface. 
 
L’assemblage SPS sans apport de matière apparaît clairement comme une solution à envisager pour 
répondre (i) à des problèmes rencontrés lors du frittage (exemple de la réalisation de longs barreaux 
en tungstène), (ii) à des difficultés de soudage rencontrées par des procédés plus traditionnels 
comme le soudage laser (exemple de l’assemblage d’aciers ODS) ou (iii) l’assemblage par fusion de 
l’élément le plus fusible (exemple de l’assemblage Ti/bronze). Ainsi, ces exemples tirés de 
sollicitations industrielles ainsi que notre savoir faire nous ont permis de lister les difficultés 
associées à la mise en œuvre de l’assemblage par SPS mais aussi des solutions envisageables pour les 
résoudre (contrôle de la chimie de surface, ajout d’éléments d’additions, ajout d’un intercalaire, …). 
La bonne ductilité d’un ou des deux matériaux à assembler peut permettre de réduire le temps et le 
coût de la préparation de la surface car la déformabilité du ou des matériaux va favoriser un contact 
parfait entre les deux parties à assembler. En revanche, pour l’assemblage de matériaux durs, un état 
de surface rugueux peut conduire à un effet de pointe et donc à des fusions localisées souvent 
néfastes à la tenue mécanique de l’interface. Il est donc souvent nécessaire d’améliorer l’état de 
surface en réalisant une rectification, un rodage ou un poli miroir. De plus, il a été montré qu’il est 
possible, pour des matériaux durs, d’assembler deux échantillons sous-densifiés permettant de 
s’affranchir d’une préparation lourde de la surface. 
Toutefois, les paramètres étudiés dans ce travail mettent en évidence la nécessité de mener une 
étude fondamentale autour de l’assemblage SPS pour comprendre les phénomènes associés à la 
formation d’une interface en présence d’une stimulation électrique et, ce, en vue d’en maitriser les 
étapes déterminantes. 
 
Enfin, ce travail montre clairement, à travers d’exemples, d’autres intérêts de la technologie SPS dans 
le domaine de l’assemblage en particulier pour aller vers la fabrication de pièces complexes mais 
aussi pour conduire des assemblages bimétalliques coaxiaux. Dans ce dernier exemple, il a été 
montré la nécessité de maîtriser les différentes variations dimensionnelles au cours du cycle 
thermique (chauffage et refroidissement) des deux métaux à assembler. En effet, les différences de 
coefficient dilatation thermiques induisent la formation de contraintes élevées à l’interface 
favorisant une décohésion des matériaux au niveau de l’interface. Là encore, la nécessité de 
développer des simulations numériques est mise en avant. 
 
 
 
